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RESUMEN

En esta tesis se plantea el diseno de dispositivos Opticos con el fin de determinar diversas
magnitudes fisicas, que luego tengan potencialidad de ser trasladadas al dominio de biosensado.
Donde se hizo foco en técnicas basadas en el uso de fibras 6pticas, y el acoplo de los modos
guiados en su interior.

Primeramente, se presenta un dispositivo refractométrico basado en el acoplo de modos dentro
de un bucle de fibra éptica estandar de telecomunicaciones. Es la alta curvatura generada la que
produce los acoplamientos resonantes entre el modo fundamental y los modos de orden superior.
Dando por resultado un espectro en transmision caracteristico con picos de atenuaciéon que se
muestran sensibles a cambios en el medio externo. Como caracteristicas ventajosas de esta
propuesta, el sensor resultante es robusto y facil de fabricar. Para mostrar la efectiva
potencialidad de biosensor, se emplea en una prueba de concepto con un sistema de
antigeno/anticuerpo de albtimina sérica bovina.

Seguidamente, se utiliza el speckle generado por la interferencia de modos en el estrechamiento
de una fibra 6ptica multimodo para una prueba de concepto como refractémetro. La reduccién de
la seccién transversal de la fibra aumenta el campo evanescente, y consecuentemente la
interaccién con el medio, permitiendo utilizar el patrén de speckle para determinar el indice de
refraccion externo. Con el fin de aumentar la sensibilidad se empled procesamiento digital de
imégenes a los patrones capturados y también se calcularon varios coeficientes de correlaciéon
diferentes de uso frecuente en la bibliografia.

Finalmente, se estudié la posibilidad de implementar tecnologias de micro-resonadores épticos
debido a trabajos previos reportados en la literatura con altos valores de sensibilidad. Sin

embargo, dado que estos dispositivos requieren de equipamiento sofisticado por su reducido
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tamafio y geometria particular, se buscd fabricarlos con herramientas estdndar presentes en

laboratorios de fibras Opticas. En particular, se muestra la fabricacién de micro-resonadores

huecos de dos geometrias diferentes: burbuja y botella, con una empalmadora de fibras 6pticas

corriente.
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Capitulo 1: INTRODUCCION

1.1 OBJETIVOS Y ESTRUCTURA DE LA TESIS

El objetivo principal de esta tesis es el diseno de dispositivos 6pticos para determinar diversas
magnitudes fisicas. En particular se pretende emplear técnicas con base en las fibras opticas
aprovechando el fenémeno de acoplo de modos que experimenta la luz guiada en su interior. Este
ocurre tanto en fibras multimodo que generan patrones de speckle, como con el curvado sobre una
fibra monomodo. Todo ello con el propésito de posteriormente realizar biosensores que permitan
la deteccién en forma precisa y simultdnea de pequefias cantidades de muestra en fluidos
biolégicos.

En particular, los objetivos de la tesis son los siguientes:

1. Investigar técnicas Opticas de tltima generacién que permitan la deteccién de analitos!
en suspension de diferentes caracteristicas fisicas presentes en fluidos biologicos.

2. Desarrollar un refractémetro basado en el acoplo de modos dentro de una fibra éptica
monomodo curvada con perspectivas de poder sensar albiimina en muestras biolégicas.

3. Implementar un refractémetro a partir de un estrechamiento en fibra 6ptica multimodo
a partir de la deteccidon de variaciones en la distribucién espacial de la intensidad de salida de la
fibra (patrén de speckle). Para ser luego empleado en la medicién de concentracién de sacarosa
(medicién de grados Brix).

4.Disenar una metodologia de fabricacion de micro-resonadores 6pticos huecos con alto

factor de calidad empleando equipamiento estandar de laboratorios de fibras opticas a

" En quimica analitica, se denomina analito a un componente (elemento, compuesto o ion) de
interés analitico de una muestra. Es identificable y cuantificable mediante un proceso de medicién
quimica, puede ser de naturaleza inorgéanica, organica o bioquimica.
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ser utilizados en sensores basados en modos electromagnéticos de galeria, WGM (por
sus siglas en inglés, whispering gallery modes).
Para lograr dichos objetivos, la tesis ha sido estructurada en cinco capitulos. A continuacion,
se presenta una breve descripcién de los contenidos de cada uno de ellos:
e (Capitulo 1: Introduccién
El presente capitulo se ha dedicado a describir cualitativamente el funcionamiento de una fibra
optica como guia de ondas. Posteriormente se han introducido diferentes tipos de sensores de fibra
Optica y sus aplicaciones. Asi como también las razones del interés que han despertado en los
investigadores junto con sus ventajas. Se enumeran los objetivos postulados para la tesis y se
detalla la estructura de la misma.
e Capitulo 2: Refractémetro de bucle de SMF!# basado en acoplamientos modales
resonantes
En este capitulo se presenta el desarrollo de un refractémetro basado en el acoplo de modos
dentro de una fibra éptica monomodo curvada en un bucle de didmetro pequeno. La curvatura
genera acoplamientos resonantes entre el modo fundamental y los modos de orden superior que se
manifiestan en el espectro transmitido como picos de atenuacién sensibles a cambios en el medio
externo, asi como temperatura y tensiones en la propia fibra. La respuesta 6ptica del sensor se
determina a partir del desplazamiento de la longitud de onda resonante del acoplamiento; se
analiza el comportamiento a variaciones en el didmetro, la temperatura y el indice de refraccién
del medio. El sensor, robusto y facil de fabricar, se emplea en una prueba de concepto como

biosensor con un sistema de antigeno/anticuerpo particular.

i Se puede encontrar una lista de acrénimos empleados en esta tesis en el Apéndice A (pég. 91).
i SMF: fibra éptica monomodo de telecomunicaciones estdndar (por sus siglas en inglés, single-
mode fiber).
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Capitulo 1: Introduccion

e Capitulo 3:Refractémetro basado en Speckle por superposicién de modos en Tapers de
MMEF?

En este capitulo se utiliza un estrechamiento en una fibra 6ptica multimodo para una prueba
de concepto como refractometro, que se basa en la cuantificacion de las alteraciones en la
distribucién espacial de la intensidad de salida de la fibra. Al excitar varios modos guiados dentro
de la fibra, estos pueden interferir constructiva o destructivamente y acoplarse intercambiando
energia, generando asi un patrén de speckle (distribucién espacial de puntos claros y oscuros). Al
estrechar la seccion de la fibra, se aumenta el campo evanescente y con él la interacciéon con el
medio, permitiendo utilizar el patréon de speckle para medir el indice de refraccién externo. Se
proponen varios setups experimentales para usar un taper de fibra éptica multimodo como
refractometro, y se emplean diversos coeficientes de correlacién para evaluar la estabilidad y
sensibilidad del dispositivo.

e  Capitulo 4: Micro-Resonadores C)pticos de Simetria Axial

En este capitulo se describe un método eficiente y sencillo para fabricar dispositivos
micrométricos huecos de secciéon transversal circular capaces de confinar luz en un espacio
reducido, denominados micro-resonadores épticos. Al ser expuestos a la onda evanescente de una
fibra oOptica de excitacién, se propagan en su direcciéon acimutal ondas electromagnéticas
superficiales que generan resonancias en las longitudes de onda que interfieren en fase al
completar un ciclo en el resonador. Esto se manifiesta en el espectro de transmisiéon de la fibra de
excitacion como picos de atenuaciéon centrados en la longitud de onda resonante. Si una sustancia
se adsorbe en el interior del micro-resonador, se produce un cambio en el camino 6ptico y, por

ende, en la condicién de resonancia que define la longitud de onda resonante. Se presentan micro-

¥ MME: fibra 6ptica multimodo (por sus siglas en inglés, multi-mode fiber).



resonadores 6pticos huecos en formas de botellas y burbujas, fabricados con equipamiento simple
disponible en cualquier laboratorio de fibras 6pticas. De estos dispositivos fabricados, se evalud el
factor de calidad con el objetivo de caracterizarlos para su futura aplicacién como refractémetro o
biosensor.
e Capitulo 5: Conclusiones y Perspectivas Futuras

En el capitulo final de esta tesis se recopilan los hallazgos obtenidos. Presentando de manera
sintética los resultados mas relevantes y discutiendo las implicancias de estos. Asimismo, se
evalian las limitaciones encontradas durante la investigacion y se proponen posibles rutas para
futuras investigaciones. Este capitulo no solo ofrece una visiéon global del impacto del trabajo
realizado, sino que proporciona una reflexion critica sobre los logros alcanzados y las areas que

aun requieren exploracion y desarrollo.

1.2 DETECTANDO CON FIBRAS ()PTICAS

El desarrollo del primer laser en 1960 por parte de Hughes Research Laboratoriesy el posterior
confinamiento del haz de luz en el interior de una gufa de ondas (i.e., varillas de vidrio) marcan el
comienzo de la historia del uso de fibra éptica con fines de detecciéon [1]. A partir del trabajo de
Kao et al. en 1966 que permitié demostrar pérdidas por debajo de 20 dB/km en fibras opticas y
la posterior introducciéon por Corning Inc. de fibras 6pticas multimodo con nitcleo de silice cuyas
pérdidas de transmisién eran de 4 dB/km en la década de 1970, sucede el auge de la fibra como
medio de transmisién més importante e impactando a su vez las comunicaciones modernas [2,3].

El mayor motor para el empleo de fibras 6pticas como sensores viene dado por constantes
mejoras y reduccién de costos de produccién de los componentes en telecomunicaciones 6pticas.

Que ha llevado a pérdidas de transmisiéon por debajo de los 0,2 dB / km [4]. Combinando estas
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Capitulo 1: Introduccion

fibras optimizadas con dispositivos de opto-electrénica se han logrado obtener sensores de fibra
Optica de considerable rendimiento.

Los sistemas basados en sensores de fibra 6ptica utilizan un haz de luz guiado para recopilar
informacién sobre un parametro especifico. Al emplear fibras 6pticas como medio de transmision,
se puede aprovechar el gran ancho de banda de estas frente a la contraparte electronica.
Asimismo, tienen otra ventaja clave: flexibilidad de diseno, lo que permite configurar de diversas
formas el sensor debido tanto a su adaptabilidad a condiciones ambientales adversas como a su
inherente capacidad de transmitir senales multiplexadas en longitud de onda. Resultan asi, la
opcion superior de deteccidon quimica, nuclear, automotriz, mecénica, eléctrica, aeroespacial y de

ingenieria civil [5,6].

1.2.1 Fibras Opticas

Una fibra éptica es una guia de onda dieléctrica de seccién circular. El material utilizado maés
comtnmente para construirlas es silice fundido (forma no cristalina del diéxido de silicio), aunque
se han empleado otros vidrios y también plastico [7-9]. En su descripcién maés sencilla estas
constan de un ntcleo sélido de radio a (de indice de refraccién n;) rodeado de una cubierta de
rabio b con un indice de refraccién ligeramente mas bajo (n,); posibilitando esta variacién en el
indice de refraccion la adiciéon de dopantes. Estas son las denominadas fibras de salto de indice,
esquematizadas en la Fig. 1.1, que guian la luz en el interior del niicleo debido a la reflexién total
interna en el limite con la cubierta [10]. Se realiza una distincién en funcién de las caracteristicas
geométricas y del material que las conforman. Dos parametros empleados en dicha diferenciacion

son:



V= 27" a/(n)? - ()2, (1.2)
donde A es la diferencia relativa de indice de refraccién entre el ntucleo y la cubierta, y el
pardmetro V es la frecuencia normalizada que determina la cantidad de modos guiados por la
fibra en funcién de la longitud de onda A. Se ha demostrado que una fibra de salto de indice tiene
un tnico modo de propagacién si V < 2,405. La descripcién puramente geométrica en funcién de
la reflexién total interna no resulta ser valida para fibras monomodo pues debe considerarse la
naturaleza ondulatoria de la luz. El estudio en detalle de los modos guiados por fibras de salto de

indice se encuentra descripto en el Apéndice B.2 [11].

Revestimiento

] yolimérico

Cubierta

Ncleo
Ty
; N
'_:?' - N2
I :
I p
_ | —

Fig. 1.1. Perfil de indice de refraccion de una fibra optica de salto de indice.

Al iluminar una fibra de salto de indice multimodo, cada rayo incidente posee un dngulo de
entrada generando que recorran distintas distancias en el interior del ntcleo, siendo la menor de
éstas la del rayo que viaja por el eje central (Fig. 1.2.a). Este efecto produce un ensanchamiento
temporal del pulso original conocido como dispersién modal, que puede resultar en la interferencia
de los pulsos que forman la senal perdiendo asi fidelidad. Debido a esto, el ancho de banda de las
fibras multimodo se ve reducido. De ser necesario maximizar la informacién a transmitir se

emplean fibras O6pticas monomodo, cuyos nicleos estrechos (~8um en fibras de
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Capitulo 1: Introduccion

telecomunicaciones estdndar) permiten la transmisiéon de un solo modo minimizando la posibilidad

de que pulsos de sefiales adyacentes interfieran entre si (Fig. 1.2.b).

a) Multimodo ny
——n
N _— = | :
|
i | — 1y
—_—_————————>
b E '
) Monomodo n o,
+1y
—.l 5n’2
—_—————————>
[
‘ | :
i | — 1,

Fig. 1.2. Representacién de rayos viajando en una fibra éptica: a) multimodo (V = 2,405) y
b) monomodo (V < 2,405).

Se presentan a continuacién los parametros més relevantes del rendimiento de las fibras
Opticas, que deben tenerse en cuenta al momento de desarrollar aplicaciones con las mismas. La
caracterizaciéon de la transparencia de una fibra optica a una dada longitud de onda se mide a
través de la atenuacién a, que relaciona la potencia ingresada P; a la misma con la potencia de

salida a wun kildbmetro de distancia P, y es normalmente informada en decibeles por

kilémetro (dB/km):

(1.3)

a(l) = —10log,, [Pz (A)] .

Pi(2)

En la Fig. 1.3 se presenta la grafica de la atenuacion en funciéon de la longitud de onda para el
infrarrojo cercano, obtenido de [12]. A partir de los minimos de ésta se definen las ventanas de
telecomunicaciones, ya que permiten recorrer distancias mayores para una dada potencia de
entrada. Vale aclarar que, en el rango visible resultan significativas las contribuciones de la
dispersiéon de Rayleigh (17*) y las transiciones electrénicas. En particular, al trabajar en

longitudes de onda cercanas a 633 nm, la atenuaciéon es aproximadamente 12 dB/ km POT lo que
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se debe emplear sélo la longitud de fibra necesaria con el fin de minimizar las pérdidas por

transmision.

8 T T T T T
- —— Espectro de pérdida resultante

— 7, ———- Dispersion de Rayleigh )
E 6 - - - - Absorcion del ultravioleta
~ L
g 9
5 4
=
L 2
< ' /

1

800 1000 1200 1400 1600 1800
A (nm)

Fig. 1.8. Espectro de atenuacién en una fibra optica de silice con los fenomenos responsables y las tres
ventanas de telecomunicaciones (Adaptado del capitulo “Basics of Optical Fiber Measurements” por Ding
et al. del libro Handbook of Optical Fibers, pdgina 7)

En cuanto a la aptitud de la fibra para capturar luz y garantizar un guiado apropiado, se
determina a través de la apertura numérica NA (por sus siglas en inglés, numerical aperture) en
funcién del perfil de indice de refraccién que posee la fibra, ver Ec. (1.4). Los valores habituales
de NA se encuentran en el rango de 0,14 a 0,3; para obtener valores mayores debe adicionarse una
mayor cantidad de dopante en el nticleo de la fibra éptica durante su fabricacion; e.g., didxido de

germanio (GeO,).

NA=(n)?—(ny)?~2n;ny A. (1.4)

En la Ec. (1.2) se defini6 la frecuencia normalizada V y a partir de ésta la condicién de guiado
monomodo, por lo que se tiene entonces un valor de longitud de onda minimo que soporta éste
régimen. Dicho valor es denominado longitud de onda de corte A, de la fibra éptica en cuestion y

queda determinado por:

_27TaNA

S hthathiele 1.5
¢ 2,405 (1.5)
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Capitulo 1: Introduccion

Al iluminar una fibra con una fuente que permita sintonizar la longitud de onda de emision, al
aproximarse a la longitud de onda de corte se admiten progresivamente menos modos, y cuando
se alcanza A, se reduce a un unico modo. Vale destacar que la fibra seguird guiando este modo
fundamental, si se continua reduciendo la longitud de onda aiin ~200 nm por debajo de A, .

El modo fundamental guiado en una fibra O6ptica (HE;, ver Apéndice B.2.) tiene una
distribucion de energia Gaussiana, cuyo didmetro puede ser definido de diversas formas. Una

entre ellas es a partir de la caida de la intensidad a 1/62 de su valor méaximo, el cual es el

informado comunmente por los fabricantes en las especificaciones de sus productos. Este
pardmetro llamado ancho modal MFD (por sus siglas en inglés, mode field diameter) que
representa el didmetro del campo 6ptico en el interior de la fibra. E1 MFD resulta ser mayor al
diametro a del nicleo de la fibra debido a que la gaussiana penetra en la zona de la cubierta una
longitud del orden de 1 um.

Dado que la fibra 6ptica es una guia de onda de material dieléctrico, cuando la luz interactia
con los electrones del mismo, la respuesta dependerad de la frecuencia Optica ya que afecta al
indice de refraccion. Este fenémeno es conocido como dispersién cromética, tiene su origen en las
frecuencias de resonancia caracteristicas en las que el medio absorbe la radiacién electromagnética
a través de las oscilaciones de los electrones ligados. Su impacto es significativo en la propagacién
de pulsos Opticos cortos, ya que los mismos poseen mayor ancho de banda y las diferentes

componentes del mismo viajaran a distintas velocidades.
1.2.2 Sensores con Fibras Opticas

Cuando se habla de sensores con fibras Opticas, se trata de dispositivos que constan de tres
partes bésicas comunicadas entre si por fibras 6pticas: una fuente de luz, un médulo sensor (parte

sensible per se) y un fotodetector, del cual se colectan los datos a ser procesados. En la Fig. 1.4 se

Pag. 9



muestra un esquema de estos tipos de sensores. Vale aclarar que existen diferentes equipamientos
que pueden cumplir el rol de los elementos presentados:
e Como fuente de luz puede emplearse un laser o un diodo emisor de luz, entre otros.
e FEl médulo sensor puede ser la fibra 6ptica en si misma (sensado intrinseco) o un
médulo externo formado por un transductor (lo cual define al sensor como extrinseco).
e La combinacién de fotodetector con la unidad de procesamiento dependera de la
caracteristica a determinar. Entre las més utilizadas se pueden nombrar a los
analizadores de espectros 6pticos, el tdndem fotodetector /osciloscopio, y las cAmaras de
carga acoplada CCD (por sus siglas en inglés, charge-coupled device).

Asimismo, estos dispositivos se pueden complejizar mediante la adicién de elementos 6pticos
en funcién de lo que se busca medir. Para medir la respuesta en reflexion, ya sea en lugar de la
trasmitida o ambas en simultdneo, se coloca un circulador entre la fuente de luz y el moédulo
sensor. Si se desea combinar diferentes sensores en simultdneo se emplean multiplexores por
longitud de onda WDM (por sus siglas en inglés, wavelength division multiplexer). Mientras que si
se requiere una cierta polarizacién en la luz guiada se anaden un polarizador y un controlador de
polarizacién. Lo presentado anteriormente constituye solo algunos de los elementos que se pueden
agregar al sistema, es importante destacar que existen otras configuraciones que también deben
ser consideradas.

Al momento de listar los sensores de fibra éptica, se consideran sus diferentes caracteristicas y
en funcién de ellas se los agrupa. De este modo, pueden clasificarse en funcién de la aplicacién, de
su principio de funcionamiento, o del mdédulo sensor, entre otros. A continuacién, se describe

brevemente que conllevan estas tres caracterizaciones presentadas.
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Fig. 1.4. a) Esquema de un sensor genérico de fibra dptica, junto a su clasificacién: b) intrinseco, y c)

extrinseco.

1.2.2.1 Clasificacién en funcién de la aplicacién

A partir del campo de aplicacién que tiene un sensor se puede realizar su clasificacién,
categorizando el tipo de pardmetros que detectan, entre estos se definen [13]:
e Sensores Fisicos: realizan mediciones de pardmetros como temperatura, deformaciones,
nivel de agua, indice de refraccion, entre otros.
e Sensores Quimicos: detectan pH, niveles de humedad, presencia de pesticidas,
concentracién de carbdm, etc.
e Sensores Biomédicos: caracterizan muestras en funcién de la cantidad de oxigeno,
diéxido de carbono, proteinas o células, incuso ADN, por nombrar algunos.
En la presente tesis se busca desarrollar sensores refractométricos (sensores fisicos) con una
potencial aplicacién a la medicion de concentracién de proteinas en muestra bioldgica

(actualizacién a sensor biomédico).
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1.2.2.2 Clasificacién por el principio de funcionamiento

Es posible modular diferentes propiedades de la onda y asi construir distintos tipos de sensores
segin dicha propiedad [13]. Se trata entonces de sensores clasificados de acuerdo al principio de
funcionamiento, es decir modulados en: amplitud, longitud de onda, fase, frecuencia, polarizacion,
entre otros.

Los sensores modulados en amplitud fueron los pioneros, detectan alteraciones en el haz de luz
trasportado, es decir en la intensidad en el detector [14]; e.g., pérdidas por curvatura,
atenuaciones, cambios en el campo evanescente. A pesar de ser simples y de bajo costo, estos
sensores resultan sensibles a fluctuaciones de potencia de la fuente de luz por lo que requieren
constante calibracién.

En cuanto a los modulados en longitud de onda, como el nombre indica detectan cambios en el
espectro de transmisiéon de la luz transportada (o bien reflejada). Estos presentan la ventaja de
ser inmune a perturbaciones externas (e.g., variaciones en la potencia de la fuente, perdidas de la
intensidad en transmisién, conexiones deficientes, etc.). Sin embargo, el equipamiento de
deteccién que requieren es mas especifico que un simple fotodetector y vuelve més costoso su
empleo. Entre los més desarrollados se encuentran los que emplean redes de difraccién, ya sea
redes de Bragg FBG (por sus siglas en inglés, fiber Bragg gratings) o redes de periodo largo LPG
(por sus siglas en inglés, long-period gratings) [15]. Vale aclarar que tanto las FBG como las LPG
pueden ser adaptadas para ser usadas como sensores modulados en amplitud, pero se ha
demostrado que se limita el rango dindmico de trabajo.

Mientras que los sensores modulados en fase se basan en la mediciéon de la interferencia de la
luz en el interior de la fibra 6ptica. Resultan ser frecuentemente estudiados debido a su alta

sensibilidad y precisiéon, pero justamente debido a esto resultan dificiles de emplear fuera de las
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condiciones de trabajo de un laboratorio éptico (o por usuarios no expertos) ya que
perturbaciones externas suelen afectar a la medida. Dentro de estos sensores se pueden destacar
los interferémetros Mach-Zehnder, Sagnac, Michelson y Fabry-Perot [16].

En lo que refiere a aquellos modulados en frecuencia, son muy poco habituales ya que utilizan
fenémenos como el efecto Doppler o la dispersion Raman, que resultan complejos ya que ocurren
bajo un rango limitado de condiciones fisicas. Por ejemplo, los sensores basados en dispersion de
Rayleigh requieren fibras 6pticas de NA alta, ya que es deseable una eficiente captura de la luz
retro-dispersada [17].

Por dltimo, los sensores modulados en polarizaciéon se basan en el fenémeno de birrefringencia
en la fibra éptica, ya que el indice de refracciéon presenta valores diferentes para cada polarizacion
[18]. Principalmente, al aplicar una deformacién mecéanica, se genera dicho efecto produciendo una
diferencia de fase detectable. Estos requieren fibras oOpticas especificas y resultan ser
operacionalmente méas complejos.

En particular, dentro de ésta tesis se empled tecnologia que permite desarrollar sensores
modulados tanto en longitud de onda, como en intensidad. Dentro de este dltimo, las detecciones

realizadas combinan contribuciones de cambios de fase y amplitud.

1.2.2.3 Clasificacién en funcién del médulo sensor

Como se introdujo al presentar el médulo sensor, segin su configuracién permite clasificar el
tipo de sensor de fibra 6ptica siendo [19]:

e Intrinsecos: cuando el efecto del mesurando se convierte en una sefial en el haz de luz

que se propaga por la fibra, ver la Fig. 1.4.b, también suelen denominarse all-fiber.

Para que la fibra misma sea la plataforma de deteccion es necesario que sea

transductora del fenémeno a medir.
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Extrinsecos: cuando el rol de la fibra es transportar el haz de luz al transductor y

luego recolectar la respuesta para transmitirla al detector, ver la Fig. 1.4.c. En este

caso, la fibra toma un papel secundario dentro del sensor, ya que sélo actiia como

medio de propagacion.

El desarrollo de esta tesis se centrard en los sensores intrinsecos, debido al rol principal que

toma la fibra 6ptica dentro del dispositivo, lo que le confiere ciertas ventajas, entre las cuales vale

la pena enumerar [13,20,21]:
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Liviano y Compacto: debido a los elementos que conllevan poseen bajo peso y
volumen, resultan adecuados para aplicaciones de montaje en superficie o bien
incorporados dentro de la propia estructura (embedded).

Multiples Aplicaciones: como se introdujo previamente se pueden emplear para
detectar diversos parametros fisicos, quimicos y biomédicos, que afectan diferentes
caracteristicas del haz guiado.

Senales Multiplexadas: la capacidad de realizar dispositivos con varios puntos de
adquisicién a lo largo de una tnica fibra 6ptica permite una distribucién en serie de
sensores que, por un lado, minimizan la implementacién y el peso del cable, y por otro
permiten monitorear estructuras extensas [22]. Por ejemplo en la tercer ventana de
telecomunicaciones seria posible transmitir sefiales con longitudes de onda de 1460 a
1660 nm, lo que representa un ancho de banda de ~1500 THz (es decir, siete ordenes
de magnitud con respecto a su contraparte electronica).

Baja Atenuacién: la alta transparencia de una fibra 6ptica dentro de las tres ventanas
de telecomunicaciones permiten enviar y recibir senales épticas a largas distancias. Por
ejemplo, usando fibra de telecomunicaciones estandar se pierde la mitad de la potencia

después de recorridos > 15 km a 1550 nm [4], lo que optimiza el sensado remoto.
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e Alta Sensibilidad: permite captar sefiales con minimas variaciones en el mensurando,
presentando una respuesta mas eficaz en la mayoria de las condiciones operativas.

e (Quimicamente Resistente: por su material dieléctrico en general no presentan corrosion
o degradacién en medios quimicamente reactivos (salvo excepciones; e.g., el dcido
fluorhidrico degrada la silice, o la acetona el revestimiento polimérico).

e Inmunidad Electromagnética: las radiaciones electromagnéticas externas no afectan al
sensor ya que al ser la fibra 6ptica inherentemente aislante no existe la generacion de
corrientes inducidas. Por otro lado, resultan ser inmunes a altas diferencias de
potencial electrostatico. Resultando asi éptimos tanto para ambientes con microondas
o de alta tension.

o Pasividad Eléctrica: ya que no requieren alimentacion eléctrica en el punto de sensado
pueden ser empleados en medios saturados de compuestos volatiles sin riesgo a
explosiones.

o Resistente a Radiaciones Ionizantes: existen fibras épticas con ntcleo de silice pura y
una cubierta dopada con flior, que demuestran mayor resistencia a radiaciones
ionizantes [23]. Por lo que fabricar sensores con ellas, en particular de redes de Bragg,
permite monitorear pardmetros ambientales en entornos de radiacién desafiante [24].

e Transmision segura de datos: los dispositivos basados en fibra 6ptica no irradian, por lo
tanto no generan una firma electromagnética que puede ser detectada, y asimismo,
resultan dificiles de interceptar sin causar danos notables en la senal [25].

Resulta interesante destacar que dos sensores practicamente idénticos (igual disposicién
experimental y principio de funcionamiento) pueden diferenciarse simplemente por aplicarse en

campos diferentes mediante la deteccién de mensurandos distintos mediante una funcionalizacién
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especifica apropiada de la superficie. Del mismo modo, segtin el énfasis que el autor realice sobre

la caracterizacion del sensor quedara dentro de una clasificacion o de otra.

1.2.3 Actualizacién bibliografica del tema

El desarrollo de sensores foténicos utilizando guias de ondas Opticas y nanoestructuras es un
tema que ha generado gran interés en los tltimos anos, tanto a nivel industrial como académico.
Esta tendencia comenz6 hace més de medio siglo, luego del surgimiento de una patente en 1967
(U.S. 03327584) que presenté un dispositivo basado en un conjunto de fibras 6pticas donde una
mitad de ellas iluminaba la superficie bajo estudio y lo reflejado por ésta era recolectado por la
otra mitad, puede considerarse a este como el primer sensor Optico de posicién [26,27]. El
giroscopio de fibra o6ptica fue reportado por primera vez en 1977 y, tras varios afnos de
investigacion y desarrollo, se consolidé como un instrumento de producciéon hacia mediados de la
década de 1990, convirtiéndose en el mayor éxito en el campo de los sensores de fibra 6ptica en su
momento [28]. Con el posterior desarrollo de las fibras épticas monomodo en la década del 80, se
inici6 la incorporacién de éstas en estructuras interferométricas que ofrecian enormes ventajas
frente al guiado en espacio libre sobre mesas épticas. En particular, éstos resultaron éptimos para
monitorear la deformacién en estructuras de concreto por su reducido tamafio y la posibilidad de
ser incorporados en el interior de la propia estructura [29]. Para el ano 2000, se comenzé la
implementaciéon de las redes de Bragg FBG en la ingenieria civil, y debido a su capacidad de
multiplexado y distribucién espacial punto a punto reemplazaron a los sensores interferométricos.
Las aplicaciones mas frecuentes incluian el seguimiento de la deflexiéon de edificios, de la tensiéon
en puntos criticos de puentes y del comportamiento del concreto durante su curado [30].
Asimismo, otras industrias comenzaron a explotar esta tecnologfa: en la industria del petréleo

para medir la presion y temperatura en herramientas de fondo de pozo [31], y en la industria
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aeroespacial para el control de la salud estructural, las pruebas de carga y de fatiga [32]. En la
misma década, paralelamente, se desarrollaron dispositivos de deteccién distribuida, que permiten
la medicién de uno o mas parametros a lo largo de toda la fibra optica. Entre las primeras
aplicaciones de esta nueva tecnologia se encuentra la determinaciéon de la temperatura basada en
la retro-dispersién de Raman [33], como también la deteccién y localizacién de intrusos sobre un
perimetro de interés utilizando la retro-dispersién de Rayleigh [34].

Al igual que otras tecnologias de sensores, la detecciéon por fibra 6ptica es altamente orientada
y especializada, por lo que suele requerir largos periodos de investigacion y desarrollo. La
comunidad cientifica supo hacer usufructo del desarrollo de las tecnologias con fibra oOptica
provenientes de las telecomunicaciones en otras aplicaciones. No s6lo empleando los componentes
béasicos desarrollados, sino que también fabricando versiones levemente diferentes exclusivas para
sensores. Favoreciéndose tanto por la rapida disminuciéon de los costos de los elementos Opticos,
como por la mayor confiabilidad y calidad de los mismos.

Las fibras 6pticas han sido estudiadas en detalle para una amplia gama de bio-aplicaciones y
en diversas publicaciones cientificas se pueden encontrar propuestas basadas en diferentes
estructuras y mecanismos para su uso como biosensores [35,36]. A modo de ejemplo, entre los
dispositivos desarrollados que se basan en campos evanescentes se puede nombrar a las fibras
estrechadas (tapers) o bien a los que emplean redes grabadas en la propia fibra 6ptica, como son
las LPGs, FBGs sobre tapers o las BIO-Bragg gratings estampadas en la superficie de la fibra
[37-41]. Por otro lado, hay dispositivos que aprovechan los modos de superficie de las fibras
6pticas para la biodeteccion a través de resonancias plasmonicas de superficie SPR (por sus siglas
en inglés, surface plasmon resonance) logradas mediante recubrimiento metélico [42-44] o bien
excitando modos electromagnéticos de galerfa WGM en micro-resonadores 6pticos como son

micro-esferas y micro-botellas [45,46]. Asi como también se presentan sensores formados por
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combinaciones de diferentes fibras, como son estructuras monomodo-multimodo-monomodo
[47,48] o multimodo-sin nucleo-multimodo [49,50] que han demostrado proporcionar respuestas
Opticas interferométricas sensibles a las variaciones en el medio externo aplicables a biodeteccién.
Asimismo, ha habido reportes de fibras microestructuradas como posibles plataformas de
desarrollo de nuevos biosensores [51].

Como se expuso brevemente en el parrafo anterior, poco a poco la familia de sensores de fibra
Optica se fue diversificando amplidandose a diferentes areas de aplicacién dentro de la biodeteccion
aprovechando diversos fenémenos. Dentro de cada capitulo de esta tesis se detallara el estado del
arte del tipo de sensor especifico que se esté analizando, abordando los avances mas recientes, las
tecnologias emergentes y las aplicaciones actuales de los mismos, proporcionando asi una visiéon

comprensiva y actualizada del campo de estudio.
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Capitulo 2: REFRACTOMETRO DE BUCLE DE SMF BASADO EN

ACOPLAMIENTOS MODALES RESONANTES

En el presente capitulo se desarrolla la aplicacién del acoplo de modos en el interior de una
fibra optica para la realizacion de un refractémetro. El dispositivo presentado emplea fibras
opticas monomodo curvadas formando un bucle con un didmetro pequeno que conducen a
acoplamientos resonantes entre el modo fundamental y los de orden superior. Dichos
acoplamientos se evidencian en el espectro transmitido como picos de atenuacién y demuestran
ser sensibles a cambios en el medio externo; e.g., tensiones aplicadas, temperatura, entre otros. La
respuesta Optica de este sensor consiste en un desplazamiento de la longitud de onda resonante
del acoplamiento, resultando esto en una gran ventaja desde el punto de vista experimental
debido a que son libres de perturbaciones debidas a pérdidas no deseadas.

En la curvatura introducida, se excitan los llamados modos de la cubierta que debido a la
presencia del campo evanescente detectan cambios del medio, en particular del indice de
refraccién, RI (por sus siglas en inglés, refractive indexr). La caracteristica a destacar del
funcionamiento del dispositivo yace en la naturaleza resonante de sensado, que permite su
utilizacién en amplios rangos de indice de refracciéon evitando ambigiliedades de otras técnicas
como la interferométrica.

Se estudia el rendimiento del sensor para diferentes didAmetros, para optimizar su sensibilidad y
limite de deteccién a una longitud de onda de operacién alrededor de 1550 nm, asi como el efecto
de la temperatura en su respuesta. El desplazamiento de la longitud de onda resonante se midi

en detalle en funcién del RI externo en el rango [1,33 — 1,37].
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Al emplear fibras monomodo, el sensor presentado y caracterizado resulta ser robusto y facil
de fabricar. Finalmente, se muestra una prueba de concepto del dispositivo como biosensor,

utilizando una reaccién antigeno-anticuerpo de albimina sérica (BSA-aBSA).

2.1 INTRODUCCION

2.1.1 Estado del Arte

Se propone un dispositivo que no incluye ningin elemento diferente a la propia fibra optica
pristina’ para su funcionamiento como un biosensor. Es decir, no necesita labels (o marcadores)
que conlleven procesamiento posterior de la fibra optica estandar aparte de la funcionalizacion
quimica.

En la bibliografia se ha demostrado que una seccién de fibra estandar de telecomunicaciones en
forma de U puede emplearse para la deteccién de glucosa. En ese desarrollo obtuvieron la parte
sensible de ~1 mm de didmetro a partir del calentamiento y deformacion de la fibra. Asimismo
demostraron mejorar el desempeno con un recubrimiento de particulas de oro o de glucosa
oxidasa [52]. Por otro lado, también se ha reportado un sensor refractométrico de fibra multimodo
y seccion sensible semielipsoidal de polimetilmetacrilato. El cual permite ajustar el rango de RI a
detectar a partir de un ajuste de la posiciéon de la fibra con respecto al elemento sensor [53].
Asimismo, existen reportes de sensores de indice de refracciéon mediante una sonda en forma de U
fabricada con fibra multimodo, para disminuir la pérdida de potencia que resulta limitante frente
a ciertas aplicaciones. En este estudio se agregaron dos redes de Bragg después de la sonda y se
utiliza el método de interrogacién de intensidad diferencial para mejorar la sensibilidad y la

estabilidad de las mediciones [54].

v fibra Optica pristina: se entiende a aquella formada por el niicleo y la cubierta, sin el revestimiento
polimérico.
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Capitulo 2: Refractometro de bucle de SMF basado en acoplamientos modales resonantes

En la mayoria de los trabajos reportados se utilizan fibras multimodo [54], ya sean fibras
estrechadas (tapers) [55] o fibras sin cubierta [56], y la descripcién de la propagacién de la luz en
el interior de las fibras de estos dispositivos se basa en rayos geométricos. Debido a esto el
mecanismo que explica los resultados evidenciados es la interferencia entre ellos. Esta descripcion
basada en interferencias es valida cuando el nimero de modos implicados en el acoplo es alto. Su
aplicaciéon como sensor tiene la limitaciéon presentada por la periodicidad de las franjas que se
generan, introduciendo de ese modo cierta ambigiiedad en la lectura de la respuesta presentada
por dichos sensores refractométricos.

Debido a esto, resulta que una descripcién modal de la propagaciéon de la luz en la fibra como
la empleada en el presente trabajo es preferible ya que resulta ser méas precisa al momento de la
interpretacién de resultados [57,58]. Ademés, el emplear fibras monomodo da como resultado

dispositivos méas robustos en comparacién con los dispositivos basados en tapers.

2.1.2 Principio de Funcionamiento

La curvatura sobre una fibra monomodo de salto de indice (ver Fig. 2.1) tiene el efecto de
introducir una perturbaciéon en el perfil del indice de refraccién de la misma, debido a efectos
geométricos y de deformacién 6ptica [59]. Esta perturbaciéon rompe la ortogonalidad de los modos
que se propagan en una fibra recta, ocasionando un acoplamiento de energia del modo del ntcleo
a los modos de la cubierta. Dicho acoplamiento de energia se genera de manera resonante, es
decir, para que se lleve a cabo debe cumplirse una coincidencia de fase entre los modos
involucrados. Es asi entonces, que el acoplamiento entre el modo del nicleo y cada modo de la
cubierta tendrd lugar s6lo para aquellas longitudes de onda épticas que cumplan la condicién. Al
final de la seccién curva de la fibra éptica pristina, la potencia éptica acoplada a los modos de la

cubierta serd absorbida por el revestimiento polimérico que protege la fibra de silice. En
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consecuencia, el espectro de transmisién del dispositivo se verd alterado por la aparicion de
minimos con acotado ancho espectral (llamados picos de atenuacién) cuya longitud de onda
central (denominada longitud de onda resonante) estard determinada por diferentes pardmetros:
la curvatura y los indices de refraccién (RI) del material de silice y del medio externo circundante
[60]. Un andlisis detallado de la descripciéon modal del problema resuelto utilizando el método
iterativo de Fourier puede encontrarse en la referencia [57].

Vale aclarar que sélo cuando estan involucrados muchos modos de la cubierta, los modelos de
rayos pueden proporcionar una buena descripciéon de la atenuacién efectiva producida por el
acoplamiento continuo de potencia del modo fundamental a los modos de la cubierta. Aqui,
trabajaremos en un rango de parametros en los que estan involucrados pocos modos y se observan
acoplamientos individuales entre modos. Esto puede justificarse basiandose en el estudio
presentado en la referencia [58] donde se realiza el anélisis modal mediante aproximaciones
numéricas con el método iterativo de Fourier, considerando bucles de ~4 mm de didmetro, donde
se encuentran acoplamientos de a dos modos.

La Fig. 2.1 muestra un esquema del principio de funcionamiento del dispositivo cuyo
comportamiento resonante constituye la principal diferencia entre el presente enfoque y otros
refractémetros basados en fibras en forma de U. Al iluminar este dispositivo con una fuente de luz
de banda ancha en el régimen monomodo de la fibra éptica empleada, se excita el modo
fundamental hasta el momento en que se llega a la seccién curvada. En dicha zona se excitaran
diversos modos que interactuaran entre si, y como consecuencia de este hecho se evidenciaran a la
salida, en el espectro de transmision, diversos picos de atenuacién. Los cuales se caracterizaran
por una longitud de onda resonante central que estard relacionada con los modos que la forman

asi como también de las condiciones del medio debido a la onda evanescente, ver Fig. 2.1.a. Como
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se esquematiza en la Fig. 2.1.c, la luz acoplada al modo de la cubierta se distribuye

asimétricamente, desplazdndose el maximo hacia el radio externo.
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) i1t
P
[
[
[
[
[
H |
K e > 7

Fibra recta

Fig. 2.1. a) Esquema del principio de funcionamiento del dispositivo. b) Perfil del indice de refraccion
(n, linea negra) e intensidad del modo (I, linea fucsia) propagdndose por la fibra recta. ¢) Idem para la

fibra curvada.

2.2 MATERIALES Y METODO DE FABRICACION

La Fig. 2.2 muestra un esquema del sensor de fibra 6ptica formando un bucle. Se utiliz6 fibra
de telecomunicaciones estandar SMF-28e para fabricar los dispositivos. Una seccién de fibra sin
revestimiento polimérico se curvé alrededor de un cilindro metélico para lograr la curvatura como
la presentada en la Fig. 2.1. La pérdida debida a la absorcién y dispersién en la interfaz interna
silice-metal resulta insignificante debido a la acumulacién de la intensidad del campo en la
interfaz externa de silice-aire. La longitud de la seccién de fibra pristina se eligi6é igual a la mitad
del perimetro del cilindro bajo estudio, dicha seccién representa la longitud de interaccién del

dispositivo. El revestimiento polimérico se elimin6 de la fibra usando un bafio de acetona para
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evitar irregularidades en la superficie de la fibra que pueden ser causadas si se removiese

mecanicamente. Se probé que, usando este procedimiento, los picos de atenuacién de las

resonancias eran mas claros. La fibra se unié a la superficie del cilindro usando pegamento

comercial a base de cianoacrilato sobre la seccién con revestimiento polimérico inmediatamente

anterior a la transicién a la fibra pristina. Vale la pena sefialar que esta forma de sujecién no

tiene ningun efecto sobre la propagacién de la luz en la fibra. Por tltimo, se prest6 especial

atencién en el proceso de fabricacién para replicar las condiciones en cada dispositivo.

Analizador

O Espectral
Optico

Revestimiento polimérico

Cilindro metalico

*, SMF-28¢

Pegamento e4+——

Fig. 2.2. Setup experimental.

La Fig. 2.3 muestra un ejemplo de los espectros de transmision medidos para un didmetro de
cilindro de 11 mm, tanto en aire como en agua. Para obtener la segunda curva, el dispositivo se
sumergié en un vaso de precipitado de vidrio conteniendo agua desionizada ultrapura Tipo I
(Milli-Q®). La inmersién completa del bucle asegur6 que la superficie exterior de la fibra pristina
estuviera en pleno contacto con el medio circundante. Utilizando el andlisis automético que
provee el equipo se determinaron las longitudes de onda resonantes de los picos de atenuaciéon
observados. Estos fueron contrastados con aquellos obtenidos utilizando ajustes de datos de los
espectros de transmisién, verificando la concordancia de ambos. Estas longitudes de onda
resonantes son sefialadas en la grafica de la Fig. 2.3 con un asterisco. Cada uno de los espectros

de la figura muestra cuatro resonancias, correspondientes a cuatro acoplamientos con modos de la
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Capitulo 2: Refractometro de bucle de SMF basado en acoplamientos modales resonantes

cubierta diferentes. Los espectros se midieron utilizando un diodo emisor de luz de banda ancha
centrada en 1550 nm (200 nm de ancho de banda de emisién y 1.7 mW de potencia éptica) y un
analizador espectral 6ptico (1200 — 2400 nm de rango y 20 pm de resolucién). El rango espectral
libre, FSR (por sus siglas en inglés, free spectral range), entre los picos de atenuacién es mayor a
30 nm, como se puede observar en el grafico de la Fig. 2.3. En este ejemplo particular, para el
pico etiquetado con Ry, la atenuaciéon es —18,3 dB (medida desde los méximos de transmisiéon a
ambos lados) y el ancho de banda a —3 dB es 17,6 nm. Se evidencia entonces la potencialidad del
dispositivo como refractémetro, al ser posible identificar cada pico y su desplazamiento por la

preservacion de su forma funcional.

—en Aire
-—-en Agua

Transmision (dB)

111

1550 1600 1650
A (nm)

Fig. 2.3. Espectros de transmision para cuatro modos medidos en aire y agua con una fibra curvada con
11 mm de didmetro.

2.3 RESULTADOS Y DISCUSION

En esta seccién se van a mostrar los resultados obtenidos en la caracterizacién del dispositivo
estudiado. Dentro de la misma se estudié la denominada caracterizacion fisica, que contempla la

dependencia de la longitud de onda resonante con el didmetro del bucle y la respuesta de la

Pag. 25



misma a cambios en el medio, temperatura e indice de refraccién. Asi como también una prueba

de concepto como biosensor utilizando el sistema antigeno/anticuerpo de albiimina sérica bovina

BSA /aBSA.

2.3.1 Caracterizacién Fisica

A continuacién se presenta el detalle de la caracterizacién del dispositivo estudiado en
términos de la dependencia de la longitud de onda resonante con: la polarizacion de la luz que
guia, el didmetro de bucle, la temperatura, el RI del medio externo y en un régimen transitorio
donde se varia entre diferentes soluciones. Asimismo, se presenta la determinacién del error

absoluto al medir la longitud de onda resonante.

2.3.1.1 Determinacién de la Incerteza en la mediciéon de la Longitud de Onda Resonante

Para obtener el valor del error en la longitud de onda resonante, se monitore6 un pico de
atenuaciéon durante 15 min adquiriendo un espectro cada minuto. Este procedimiento se realizd
un total de 8 veces, utilizando picos de atenuacién diferentes y a su vez de diferentes dispositivos
siempre rodeados de aire. Con los datos obtenidos se construyé la grafica de la Fig. 2.4,
considerando la longitud de onda resonante media como referencia y calculando desviaciones de
los espectros en funcién de dicho valor. De los célculos realizados, se tiene que la mayor
desviacién estdndar en la deriva temporal de las series presentadas es de 11 pm. Observando la
Fig. 2.4, puede concluirse que la estabilidad de los picos es tal que sélo 19 puntos de todos los
medidos se encuentran por fuera de la franja central de 11 pm a cada lado del cero. Teniendo en
cuenta que el FSR de los espectros de transmisién medidos resulta del orden de 30 nm (que es
significativamente mayor a la desviacién establecida) y que la exactitud tipica de los analizadores

espectrales 6pticos comerciales en mediciones de longitud de onda es ~10 pm, se puede concluir
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Capitulo 2: Refractometro de bucle de SMF basado en acoplamientos modales resonantes

entonces que la resoluciéon en la determinacién de Ap para este trabajo puede tomarse como

11 pm. Esta resolucién medida tiene en cuenta tanto la resoluciéon del equipo, el ancho de banda

de los picos de atenuacion y otras fuentes de ruido en la medicién, incluyendo posibles variaciones

de temperatura que se podrian producir en condiciones estdndar de laboratorio de investigacion

[61].
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Fig. 2.4. Evolucion temporal de la longitud de onda resonante de un mismo pico en un lapso de 15

minutos, presentando ocho evoluciones en total donde la franja central coloreada de 22 pm de espesor

representa la mayor desviacion estandar en la deriva temporal.

2.3.1.2 Dependencia de la Longitud de Onda Resonante con la Polarizacion

Se consideré la adicién de un polarizador y un controlador de polarizaciéon a la configuracion

experimental presentada en la Fig. 2.2, entre el diodo emisor de luz y el dispositivo bajo estudio.

Este controlador de polarizacién consiste en un arreglo de tres paletas que pueden girarse

independientemente [62], en el interior de cada una de ellas se encuentra enrollada la fibra éptica

una determinada cantidad de vueltas. De tal modo que al rotar estas paletas la polarizacién a la

salida puede cambiarse recorriendo todos los angulos posibles.
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La Fig. 2.5 muestra tres espectros del mismo acoplamiento resonante: uno sin la adicién del
polarizador y dos con diferentes polarizaciones para las cuales el pico de atenuacién evidencia un
méximo desplazamiento a longitudes de onda cortas (izquierda) y a longitudes de onda largas
(derecha). El efecto de polarizacién evidenciado no modifica la forma funcional del pico de
atenuacion, ya que las pendientes a —10 dB de los espectros de transmisiéon son
—1,48, —1,466 y —1,429 dB/nm. Sin embargo, se presenta un desplazamiento de la longitud de
onda resonante de 1 nm alrededor de Ay del dispositivo sin polarizador. Dado que este valor es
apreciablemente menor que la separacién promedio entre picos (~30nm), es posible observar de
estos resultados que no es necesario emplear un polarizador y un controlador de polarizacién en el

setup experimental.

0 " o ;
Sin control de polarizacion
oL S Polarizacién para: gl
\ |- - Méx. despl. a izquierda e
---M#ax. despl. a derecha e
-4+ W | /.’ 1
|
6} : ]
A I
~ _8 L : 4
= 1
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10} : ]
= :
5-12¢ ! ]
H i
B4t | ]
|
|
16 W ]
\\‘.“I ,;,'
-18+ E s«"' 1
— <_A)\R:1 nm
-20 . L .
1500 1510 1520 1530 1540
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Fig. 2.5. Pico de atenuacion medido con y sin control de polarizacion, mostrando tanto el pico de

mdzimo desplazamiento a longitudes de onda cortas (izquierda) y a longitudes de onda largas (derecha).

2.3.1.3 Dependencia de la Longitud de Onda Resonante con el Didmetro del Bucle

En esta ocasion se propuso analizar el efecto de las diferentes curvaturas sobre el espectro de

picos de atenuacién de las resonancias como los mostrados en la Fig. 2.3 (con didmetro del bucle
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Capitulo 2: Refractometro de bucle de SMF basado en acoplamientos modales resonantes

de ¢ = 11 mm). Ademas, de investigar como cambia el espectro de transmisién de cada bucle en
presencia de aire y agua, con miras al uso del dispositivo como refractémetro.

Se decidi6 trabajar con diferentes didmetros del bucle en el rango ¢ € [10 mm, 13,5 mm]. Ya
que menores didmetros; e.g., ¢ = 9mm, no se pudieron considerar debido a que los espectros
medidos mostraban una serie de ondulaciones en las cuales no se podia distinguir a un pico de
atenuacion de sus vecinos. Mas alla de esto, también resultaban mucho mas fragiles. La Fig. 2.6
muestra los espectros de transmisién para dos didmetros de bucle diferentes (¢ = 10,5mm y ¢ =
11 mm) en presencia de: a) aire y b) agua. Se puede observar que la forma funcional de los picos
de atenuacién no se ve alterada (respecto a la presentada en la Fig. 2.3). Lo que si es perceptible
es que el desplazamiento espectral de las longitudes de onda resonantes varia inversamente al
didmetro. Cuando el didmetro de bucle ¢ > 13,5 mm la posicién de la longitud de onda resonante
del pico estudiado se encuentra fuera del rango de emisién de la fuente de luz y por eso se decidié

acotar el rango de mediciéon a ¢ < 13,5 mm.

a
) (] T T
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/
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Fig. 2.6. Espectros de transmisién para dos bucles diferentes (¢ = 10,5mm y ¢ = 11 mm) medidos en:
a) aire y b) agua.
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Los espectros de la Fig. 2.6 muestran dos bucles con una diferencia de didmetros de 0,5 mm.
Esta pequena diferencia en el didmetro tiene un efecto lo suficientemente notable en el espectro de
transmision tal que permite distinguir dos respuestas diferentes. Los picos de atenuacion
presentados corresponden a dos acoplamientos claramente diferenciables, posibilitando seguir la
evoluciéon de un mismo acoplamiento, apreciando en este caso una diferencia entre las longitudes
de onda de resonancia para cada diametro de ~18 nm, lo que representa mas de la mitad del FSR
(~30nm). Por ello, se decidi6 utilizar un paso de 0,5 mm en la variacién de los didmetros de los
bucles.

Se midi6 en detalle el desplazamiento hacia longitudes de onda mas largas para didmetros mas
pequenos del mismo acoplamiento resonante presentado en la Fig. 2.6, que se denominé R;.
Dichos resultados se presentan en la Fig. 2.7 tanto en aire como en agua. Dentro del rango
medido, los resultados muestran una tendencia decreciente de la longitud de onda resonante ya
sea en aire (Ngire = 1) como en agua (Nggyq = 1,33288). Se decidié realizar un ajuste lineal con
los datos experimentales obteniendo coeficientes de determinacién cercanos a uno en ambos casos
corroborando que la tendencia es efectivamente lineal de pendiente —30 ™"/, segtin los datos
de la Tabla 2.1. Ambos conjuntos de datos muestran que la posicién espectral de una misma
resonancia cambia igualmente con la curvatura, este hecho queda evidenciado por el paralelismo
de las rectas de ajuste.

Existe cierta flexibilidad en la eleccion del bucle méas conveniente para realizar los dispositivos,
no solo por la longitud de onda de trabajo elegida y el rango de medicién del sensor, sino que
también por la forma funcional de la resonancia que da lugar al pico de atenuacién (determinado
por los modos involucrados). Esto ultimo facilitard la tarea cuando los picos de atenuacién sean

profundos y estrechos.
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Fig. 2.7. Variacion de la longitud de onda de resonancia de un pico de atenuacion con el diagmetro de
bucle, en aire y agua.

en Aire en Agua
pendiente (MM, ,0) -30,1+0,7 -30+1
R? 0,9969212 0,9949886

Tabla 2.1. Coeficientes de los ajustes lineales calculados sobre las grificas de la variacion de Ag con el
diadmetro de bucle en aire y agua, presentados en la Fig. 2.7.

2.3.1.4 Sensibilidad a la Temperatura del Medio Externo

Los cambios en temperatura producen no solo un efecto termo-6ptico en la fibra éptica [63],
sino que también dilatan/contraen el cilindro metélico, variando el didmetro, e introduciendo
tensiones de origen mecanico sobre el bucle. Estos efectos cambian el indice de refracciéon efectivo
del dispositivo, y como resultado de esto, cambiard la posicién espectral de la longitud de onda
resonante. Vale destacar que los dispositivos se fabricaron siguiendo el mismo procedimiento, por
lo que es de esperar que la tensién introducida en la fabricacion del dispositivo sea del mismo

orden.
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Es por ello que se evalué cémo la temperatura del medio externo influencia la respuesta del
dispositivo, registrando el espectro del mismo acoplamiento resonante en el rango T €
[-10°C,80°C] utilizando una cédmara térmica con un paso de 2°C. En particular, todos los
espectros se registraron después de asegurar que la longitud de onda resonante no se desplazase
durante el tiempo de medicién (tipicamente 30 s); es decir, una vez estabilizada la temperatura.
La Fig. 2.8 muestra los picos de atenuacién registrados a las temperaturas extremas del rango
medido y a temperatura ambiente, es decir, —10°C , 19,2 °C y 80 °C. La primera conclusiéon que se
puede obtener de la gréafica es que el cambio de longitud de onda resonante total, Al = 1,98 nm,
en el amplio rango de temperatura empleado es menor a una décima parte del ancho de banda a
—3dB de esta resonancia, 20,4nm a temperatura ambiente. Vale la pena senalar que la
profundidad de los picos no se ve afectada significativamente en todo el rango. Del mismo modo,
el ancho de banda a —3 dB tampoco se ve modificado siendo este de 20,0 nm, 20,4nm y 20,8 nm
respectivamente para los tres espectros presentados. La forma funcional de los picos de atenuacién
tampoco cambia significativamente, este hecho es evidenciado por las pendientes a —10 dB de los
espectros de transmisién. Se presta atencién a este valor (y no solo al cambio de Ag) ya que
determina la capacidad del sensor para detectar variaciones de transmitancia teniendo en cuenta
el potencial uso del dispositivo como refractémetro o biosensor [39,48]. Los valores de dichas
pendientes son —2,109, —1,987 y —1,905 dB/nm, respectivamente, presentando una desviacién
méxima por debajo del 10 % en términos de variaciéon de la transmitancia. De este modo se ve
que aun cuando el dispositivo ha sido sometido a un rango de temperaturas superior al que

tendria en su utilizacion, la respuesta del mismo es satisfactoria.
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Fig. 2.8. Espectros de transmision para un bucle de ¢ = 12 mm a diferentes temperaturas del medio
externo: —10 °C, 19,2 °C y 80 °C.

El acoplamiento resonante mostrado en la Fig. 2.8 sélo para los extremos del rango de
mediciéon y la temperatura ambiente, también fue medido para todas las demas temperaturas
intermedias en pasos de 2 °C sin interrupciones. La Fig. 2.9 muestra los datos del desplazamiento
espectral Alp de dicho acoplamiento resonante en funcién de la temperatura, tomando como
referencia
Ag = (1495,36 + 0,05) nm (medido a 19,2°C ). Se observa una tendencia general mondtonamente
decreciente, con pendiente media de (—18,5 + 0,8) pm/°C. Sin embargo, es claro que los datos no
se ajustan a un comportamiento lineal puro (R? = 0,9172). Esto se debe a la presencia de cuatro
puntos de inflexién que separan cinco rangos de temperatura. No obstante, dentro de cada rango
de temperatura puede asumirse un comportamiento lineal. Una posible explicacién para la
existencia de dichos puntos de cambio de pendiente seria debido a que a estas temperaturas se
produciria un cruce de los modos acoplados, es decir, el modo de la cubierta implicado en el
acoplamiento cambiaria. En el gréafico de la Fig. 2.9 se incluyeron los ajustes lineales en cada
rango, obteniendo pendientes diferentes entre si cuyos valores se presentan en la Tabla 2.2.
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Fig. 2.9. Desplazamiento espectral Adlg de un acoplamiento resonante en funcion de la temperatura,
tomando como referencia Az a 19,2 °C, para un bucle de ¢ = 12 mm.

pendiente (pm/oc) R?
—10°C a 18°C —-158+0,5 0,98884
20°Ca 26°C -9,24+ 00,6 0,98807
28°C a 44°C -14+1 0,96302
46°C a 64 °C -21+1 0,98187
66°C a 82 °C —40+2 0,98969

Tabla 2.2. Coeficientes de los ajustes lineales calculados sobre las grdficas del desplazamiento espectral
Adg en funcion de la temperatura presentados en la Fig. 2.9.

Si se considera que los cambios maximos de temperatura durante una medicion tipica son de
+5 °C, el desplazamiento de la longitud de onda resonante debido a este fenémeno seria de sélo
~6 pm, lo cual estd por debajo de la resolucién de un analizador espectral éptico tipico (~10 pm).
La influencia de la temperatura en el dispositivo puede considerase una contribucién secundaria a
Aldg en comparacién con el desplazamiento debido a cambios en el RI (~15nm) o didmetro
(~20 nm), ambos presentes en la Fig. 2.7. Es més, el cambio en Ap debido a la temperatura es de
s6lo un 0,04 % para el primero, mientras que es de 0,03 % para el segundo. Mas adelante se
mostrard que el tiempo de respuesta del dispositivo en su aplicacién como biosensor es de
~30min, y siendo que estas mediciones se realizan en un entorno controlado es de esperar que la

variaciéon de temperatura sea menor a la establecida, de modo que no tendrd un efecto
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significativo en la respuesta del sensor durante la realizacién de una prueba. Teniendo en cuenta
todo lo anterior, si bien el dispositivo no es independiente de la temperatura y éste es un
parametro que debe tenerse en cuenta y controlarse si es posible, se puede concluir que este efecto
es secundario en el desplazamiento de la longitud de onda resonante frente a la variaciéon de

indice de refaccién, sobre todo por el corto tiempo de adquisicién en las mediciones.

2.3.1.5 Sensibilidad al Indice de Refraccién del Medio Externo

En esta seccién se explora el rendimiento del dispositivo como refractémetro para RI en torno
al valor del agua, ya que el objetivo es mostrar una prueba de concepto como biosensor teniendo
en cuenta que los anticuerpos suelen estar en medios acuosos. Con tal fin, se caracterizd el
dispositivo para variaciones en el indice de refracciéon del medio externo, determinando de ese
modo parametros como la sensibilidad o el limite de deteccién del sensor relativos a la unidad de
indice de refraccién, RIU (por sus siglas en inglés, refractive index units).

Dado que los acoplamientos corresponden a diferentes modos de la cubierta y, en consecuencia,
a diferentes curvas de dispersion de sus indices modales, se estudia la sensibilidad del sensor para
diferentes geometrias y resonancias. Se emplearon dos dispositivos de diferentes didmetros:
¢ = 10,5mm (dispositivo A) y ¢ = 12mm (dispositivo B), y se registré el corrimiento al rojo
para sus longitudes de onda resonantes. Las caracteristicas Opticas de los picos de atenuacion
medidas para estos dos dispositivos se presentan en la Tabla 2.3. Vale la pena senalar que en aire
(ngire = 1) el FSR es mayor que 33 nm para el dispositivo A y 28 nm para el dispositivo B,
ambos mayores al ancho de banda a —3 dB (~20nm para el dispositivo A y ~26 nm para el
dispositivo B), y que el minimo de los picos de atenuacién no superé los —10dB en todos los

Casos.
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Ancho de banda a —3 dB (nm) Atenuacién (dB) Ag en aire (nm)

Dispositivo A: ¢ = 10,5 mm

RA, 15,37 —10,54 1494,08
RA, 17,78 —14,93 1527,53
RA; 21,22 —18,26 1575,73

Dispositivo B: ¢ = 12 mm

RB: 22,50 —19,26 1506,97
RB: 26,14 —14,76 1535,29
RB; 16,97 —-10,72 1593,32

Tabla 2.3. Caracteristicas opticas de los picos de alenuacion medidas para los disposilivos empleados:
A(p=105mm)y B (¢ =12mm).

Para la variacién del indice de refraccién externo, se sumergié a los dispositivos en agua y se
adicion6 etanol de a gotas. La solucién resultante, se agité durante las mediciones para asegurar
una dilucién rapida y homogénea. Para calcular n,,; en funcién de la fraccién molar de etanol
presente en la solucién, x, se utilizé el ajuste a los datos de la Figura 17 en la referencia’ [64] (a
25°C y 632,8nm): ng,(x) = 1,33288 + 0,179258 x — 0,380008 x? + 0,351867 x> — 0,124503 x*.
En la Fig. 2.10 se presentan a modo de ejemplo el desplazamiento de los picos de atenuacién de
los dos dispositivos estudiados mostrando las curvas en aire (ng.. = 1), en agua (n; = 1,33288) vy,

cuando es posible, en la solucién mas saturada medida con cada dispositivo.

i A tener en cuenta la presencia de dos errores tipograficos en la ecuacién proporcionada en la

referencia, aqui se utiliza la versién corregida.
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Fig. 2.10. Desplazamiento de los picos de atenuacion: en aire, agua y la solucion mds saturada, para una
de las resonancias presentes en los dos dispositivos estudiados: a) RA2 (¢ = 10,5mm) y

b) RBI (¢ =12 mm).

La medicién detallada del cambio de longitud de onda resonante, Adg = Ag(Mexr) — Ar (Maire),
de los picos de atenuacién presentados en la Tabla 2.3 a medida que varia el RI del medio externo
se muestran en la Fig. 2.11.a y 2.11.b. La caracterizacién de RAj; muestra menor cantidad de
puntos debido a que fue el primer pico de atenuacién en ser medido y luego del cual se optimizd
la metodologia de cambio de indice de refracciéon. No se consideré necesaria la repeticién de la
medida dada la baja sensibilidad presentada por esta resonancia. El cambio de longitud de onda
es positivo a medida que aumenta n,,;, y los datos siguen una tendencia lineal, aunque en algunos
casos se pueden observar puntos de inflexién suaves, pero no resultan ser tan significativos como
los estudiados en la subseccién 2.3.1.4. Las pendientes de estos ajustes lineales representan la
sensibilidad del sensor en términos de RIU del medio, para cada dispositivo y resonancia
estudiados. Como se observé en la subseccién 2.3.1.1, la resolucién presentada de 11pm

corresponde a un 0,05 % del ancho de banda tipico a —3 dB.
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Fig. 2.11. Desplazamiento espectral de diferentes picos de atenuacién para variaciones en el indice de
refraccion del medio para los dos dispositivos estudiados: a) dispositivo A (¢ = 10,5mm) y b) dispositivo
B (¢ =12 mm).

En la Tabla 2.4 se presentan las sensibilidades y los limites de deteccién calculados.
Obteniéndose estos tultimos del cociente entre la resolucién y la sensibilidad. Estos resultados
indican que, en el mejor de los casos, el dispositivo B muestra una sensibilidad 1,4 veces superior
al A. De los datos obtenidos para estos dos dispositivos se observa que una mayor curvatura no
conduce necesariamente a una mejor sensibilidad y limite de deteccién, aun siendo el campo
evanescente mayor para curvaturas mdas altas. Al no poder asegurar que las resonancias
estudiadas en ambos dispositivos estén conformadas por los mismos modos acoplandose, resulta
dificil asegurar que la curvatura es la tinica responsable de cambios en la sensibilidad. Por otro
lado, la diferencia de sensibilidades entre dos resonancias adyacentes del mismo dispositivo difiere

en un 12 %. Entonces, la seleccién adecuada tanto del didmetro como de la resonancia mejorara el
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rendimiento del biosensor. Teniendo todo esto en cuenta se usard la resonancia RB, para las

pruebas de biodeteccién.

Sensibilidad (nm/RIU) Limite de Deteccién (- 107> RIU) R?
RA, 164+ 6 6,71 0,2 0,9231
RA, 276 + 3 3,99 £ 0,04 0,9916
RA; 152+9 7,2+ 04 0,9713
RB;, 339+6 3,24 £ 0,06 0,9944
RB.; 382+ 4 2,88+ 0,03 0,9979
RB; 288+7 3,82+ 0,09 0,9925

Tabla 2.4. Sensibilidades y limites de deteccion calculados de los picos de atenuacion estudiados de los

dispositivos A (¢ =10,5mm) y B (¢ =12 mm).

2.3.1.6 Comportamiento Transitorio en Diferentes Soluciones

Se realiz6 un experimento adicional para explorar la posibilidad de reutilizar un dispositivo en

diferentes pruebas. El mismo consiste en registrar los cambios en la longitud de onda resonante de

un pico de atenuacién a medida que se alterna consecutivamente el RI del medio que lo rodea.

Para ello se procedié registrando el espectro de transmisién en aire, constatando la estabilidad

espectral del pico de atenuacion, y luego sumergiendo el bucle en una dada soluciéon durante el

mismo tiempo, recuperandolo y registrando nuevamente el espectro en aire. En un principio, se

prob6 el secado por evaporacién natural en aire, pero se observdé que el pico de atenuacion

correspondiente no lograba regresar fielmente a la posicion espectral inicial. Por lo tanto se utiliz6

gas nitrogeno para asegurar el secado, es decir que no quedara una pelicula liquida cubriendo el

bucle, permitiendo asi el reinicio adecuado del proceso.
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Teniendo en cuenta los resultados de la subseccion precedente, se seleccionaron los picos de
atenuacion RA; y RB; por conveniencia. La Fig. 2.12 muestra la respuesta a la alternancia del RI
utilizando soluciones de etanol en agua n,,, = 1,33288, 1,34398, 1,35415 y 1,36151 segun [64]
(concentraciones de 0, 20, 40 y 60 % V/V). Luego de registrados diez valores de Az en aire, se
sumergié el bucle en la primer solucién obteniendo nuevamente diez valores de Az. Este
procedimiento se repitié para las tres soluciones restantes. Cada dato de la longitud de onda
resonante insumia ~30 s, debido al tiempo de barrido del analizador espectral 6ptico en el rango
de medida necesario y su posterior registro remoto. Se observa que cada vez que se registra la
longitud de onda resonante en el aire (aun luego del proceso de secado) el pico de atenuacién
vuelve a su posicién espectral original. La méxima desviacién de A en aire fue obtenida para RB;
con un valor de 1 nm. Esta desviacién, a diferencia de otras que se observaron durante la serie
resulté permanente. Aun asi, teniendo en cuenta que le precedia un AAz~20 nm, ésta representa

una variacién porcentual de 5 %, ver Fig. 2.12.b.
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Fig. 2.12. Desplazamiento de la longitud de onda resonante de los picos de atenuacién ante sucesivas
inmersiones en soluciones de etanol en agua (concentraciones de 0, 20, 40 y 60 % V/V ) y posteriores
secados: a) RA2 y b) RBI1.
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Vale la pena senalar que los cambios de longitud de onda obtenidos para las diferentes
diluciones de agua y etanol se ajustan a la sensibilidad medida previamente en la Fig. 2.11,
incluso cuando se trata de experimentos diferentes realizados en dias diferentes, dando cuenta de
la estabilidad del dispositivo presentado. Como conclusion de su caracterizacion como
refractémetro, un solo dispositivo podria ser utilizado repetidamente para varias pruebas. Por lo
tanto, se espera que un anclaje conveniente de proteinas a la superficie de la fibra y una limpieza
adecuada de los anticuerpos correspondientes permitan reciclar el dispositivo para usarlo varias
veces para la biodeteccién manteniendo su rendimiento en términos de sensibilidad y limites de

deteccidn.

2.3.2 Prueba de Concepto como Biosensor

Elegimos un sistema antigeno/anticuerpo de albtimina sérica bovina BSA /aBSA de conejo IgG
ya que se trata de un modelo bien establecido para pruebas de concepto de biodetecciéon. Esto es
debido a que tiene una homologia del 76,5 % con la albiimina sérica humana, y una estructura
orden superior que le permite unirse de manera reversible a una amplia gama de ligandos de baja
masa molecular. Esto, unido a su bajo precio, hace que sea utilizada frecuentemente como
biomolécula modelo para investigaciones [65,66].

Las proteinas BSA se anclaron a la superficie de la fibra debido a enlaces idénicos entre ellas y
los grupos oxhidrilos [67], el bioreconocimiento de los anticuerpos aBSA presentes en solucién
sucede por la unién con las primeras. Generando de este modo una pelicula BSA/aBSA sobre la
fibra, con un espesor estimado en 10 nm, de acuerdo a simulaciones y experimentos realizados
previamente [40]. Lo que provoca una variaciéon del indice de refraccién en la superficie de la

fibra, sobre la regién en la que se extiende el campo evanescente de los modos de la cubierta. Esto
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modifica el indice efectivo del modo de cubierta implicado en el acoplamiento y, por lo tanto, se
modifica la longitud de onda de resonancia del pico de atenuacién bajo estudio.

En todas las pruebas siguientes, se emplearon bucles del mismo didmetro ¢ = 12 mm. El pico
de atenuacion seleccionado fue el correspondiente a la resonancia RBs, centrado en 1535,29 nm en

aire (ver Tabla 2.3), por ser el que presentaba una mayor sensibilidad.

2.3.2.1 Funcionalizacion de la Fibra Optica

La funcionalizaciéon de la superficie de las fibras, es decir, el anclaje o adsorcién de BSA, se
realiz6 antes de la fabricaciéon de los bucles. Las fibras pristinas a emplear fueron enjuagadas en
agua desionizada y luego secadas al aire. Posteriormente, se realizé la inmersién de las fibras en
una solucién de 50 pug/mL de proteinas BSA en una solucién de PBS tamponada en agua
desionizada ultrapura Tipo I (Milli-Q®). Luego de retirarlas, se aguardé que alcancen el equilibrio
térmico, se las enjuagd con agua desionizada y se las sec6 al aire. Se procedié a curvarlas
alrededor de los cilindros para fijarlas y asi obtener los bucles, que se almacenaron a 4 °C hasta su
uso. En un primer intento, se procedié a realizar la inmersién a baja temperatura (4 °C) durante
24 h. Esto es debido a evidencias de una mejor interacciéon entre los grupos oxhidrilos presentes
en la fibra y las proteinas que aseguran una mayor adhesién segin [68,69]. Sin embargo, como
resultado de todo este procedimiento las fibras se mostraban fragiles y quebradizas, logrando
formarse sélo uno de cada diez dispositivos, que luego contaba una vida ttil muy limitada (~2 h).
Por este motivo se decidié cambiar el proceso de funcionalizacién, optando por uno a temperatura
corporal (37 °C) durante 2 h. Con la modificacién introducida, la fabricacién de los bucles no
presentaba mayores inconvenientes, como asi tampoco su vida 1util. Los productos quimicos

empleados son en todos los casos productos comerciales de Sigma-Aldrich (Madrid, Espafia).
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2.3.2.2 Incubacién con anticuerpos aBSA

El proceso de incubacion se refiere a la puesta en contacto del dispositivo sensor funcionalizado
con el anticuerpo correspondiente para el bioreconocimiento. Con tal fin el bucle seleccionado
(¢ = 12 mm) se sumergié en ~1 mL de soluciéon de PBS en agua desionizada ultrapura Tipo I
(Milli-Q®) que contenia 50 pug/mL de anticuerpos aBSA, registrando el desplazamiento del pico
de atenuacion correspondiente a cambios en el RI generados por la progresiva adhesiéon de
anticuerpos aBSA a la fibra funcionalizada. En trabajos anteriores [40,70] se ha obtenido que el
rango lineal de un biosensor basado en un sistema BSA/aBSA termina alrededor de 10 ug/mlL,
pero dado que esos sensores se basan en un principio de operacién diferente (redes de difraccion),
se decidié una concentracién de aBSA cinco veces mayor de este limite, para asegurar que se

observe la maxima respuesta posible del biosensor.

2.3.2.3 Resultado del Bioreconocimiento BSA /aBSA

La Fig. 2.13 muestra los picos de atenuacién registrados justo al comienzo de la incubacién y
luego de haber alcanzado la estabilidad, es decir, una vez que el desplazamiento espectral ya no
resulta significativo. Se puede considerar la posicion espectral del primer pico como el origen del
cambio de longitud de onda resonante, ya que ain no se ha producido el reconocimiento
BSA/aBSA. El segundo pico muestra entonces el maximo cambio de Ag, alcanzado después de
27 min. Ambos picos de atenuaciéon estdn bien resueltos y muestran una forma funcional
conservada con pendientes a —10dB de —2,264 y —2,238 dB/nm. El desplazamiento de la
longitud de onda resonante Adp = 1,4 nm es aproximadamente una décima parte del ancho de

banda a =3 dB (11,84 nm) y 130 veces la resolucién obtenida (subseccién 2.3.1.1).
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Fig. 2.13. Pico de atenuaciéon RB2 funcionalizado, registrado al comienzo de la incubacion con
anticuerpos aBSA y luego de alcanzada la estabilidad.

El desplazamiento registrado de la longitud de onda resonante durante el proceso de
bioreconocimiento en funcién del tiempo se presenta en la Fig. 2.14, para este fin los espectros se
adquirieron cada 30 s. Como se mencioné anteriormente el cambio maximo de longitud de onda
se obtuvo luego de 27 min, teniendo un valor de Al = (1,4 £ 0,1) nm. Después de eso, se detectd
un ligero corrimiento al azul (=27 pm), debido a la desadsorcién de las moléculas de aBSA, y por
esto se detuvo el ensayo en este punto (30min). Este proceso puede ser ocasionado por la
saturaciéon de moléculas en el medio llevando a que actien desplazando aquellas que estaban
adheridas [71]. Se observé que el 90 % del cambio de longitud de onda final fue alcanzado en los
primeros 15 min, por lo que se puede considerar que este es el tiempo de respuesta del biosensor
presentado. Si la temperatura ambiente no estd controlada, este pardmetro es de importancia ya

que permite reducir el tiempo de medicién a poco méas de la mitad con una respuesta aceptable.
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Fig. 2.14. Desplazamiento de la longitud de onda resonante de RB2 durante el proceso de
bioreconocimiento en funcion del tiempo. Las lineas de trazo horizontales representan el desplazamiento
mazimo y su 90 %.

Como se ha establecido en el comienzo de esta subseccién, la intencién es mostrar una prueba
de concepto como biosensor, es por esto que la caracterizaciéon en términos de pardmetros
bioquimicos esta fuera del alcance de este trabajo. Por lo tanto, no se realizé un inmunoensayo
completo (utilizando un rango de concentraciones diferentes de anticuerpos aBSA), ni tampoco la
especificidad del bioreconocimiento (i.e. la ausencia de respuesta ante diferentes anticuerpos).
Para realizar una estimacion de la sensibilidad y el limite de deteccién del biosensor en términos
de concentraciéon de aBSA, se puede suponer que 50 pg/mL atn se encuentra en el rango lineal
del biosensor. Esto significa que se subestima el valor de la pendiente ya que, como se dijo
previamente, este valor es cinco veces mayor al del limite de linealidad obtenido en otros
experimentos (ver subseccién 2.3.2.2). A partir de esto, el valor de la sensibilidad tendria un
limite inferior de (28,6 + 0,4) pm-mL/ug y el del limite de deteccién (385 + 5) ng/mL (cociente
entre la resolucién de la subseccién 2.3.1.1 y la sensibilidad). Es de esperar que un estudio més
detallado proporcione limites de deteccién a lo sumo cinco veces mejor que esta estimacion.

En un trabajo de biodeteccion BSA/aBSA basado en la técnica de bioestampado sobre una
fibra estrechada, se presentaron resultados del mismo orden de magnitud que los aqui reportados
[40]. Asimismo, existen en la bibliografia técnicas que se han propuesto para mejorar estos

pardmetros mediante la inclusién de capas adicionales de alto indice de refraccién [72]. La
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caracterizaciéon bioquimica en detalle de este biosensor, asi como el estudio de su capacidad para

ser reciclado, es trabajo para futuras investigaciones.

2.4 CONCLUSIONES

En este trabajo, se presenté un sensor de fibra 6ptica de facil fabricacién a partir de fibra
monomodo convencional que solo utiliza una secciéon pristina y corta de fibra curvada alrededor
de un cilindro con didmetros moderados. A diferencia de la mayoria de los trabajos reportados
que analizan los dispositivos desde un punto de vista interferométrico y de propagacion de rayos
en fibras multimodo, en este trabajo se estudi6é el principio de funcionamiento mediante una
descripciéon en términos de acoplamientos resonantes entre los modos guiados por las fibras. Y es
ésta naturaleza resonante la que le permite a éste biosensor registrar el cambio de longitud de
onda de los acoplamientos resonantes en un amplio rango de RI sin la ambigiiedad inherente a la
respuesta interferométrica debido a la periodicidad del patrén de franjas. Ademés, al comparar los
dispositivos presentados con otros reportados en la literatura, los didmetros que se emplearon
para los bucles son mayores, en [10,14) mm, [52,56], asi como también los didmetros de las fibras
empleadas [55], para la obtencién de longitudes de onda resonantes en el rango espectral de
telecomunicaciones infrarrojo, lo que da como resultado una mayor robustez de los sensores, y
limita las pérdidas por curvatura. La accesibilidad de los materiales requeridos, la sencillez del
procedimiento de fabricacién y su robustez, hacen de este sensor uno de los de maéas simple
realizacién de los reportados en la bibliografia.

Para la resonancia centrada en Az = (1535,29+0,05)nm en aire del dispositivo de
12mm de didmetro, la sensibilidad obtenida es (382+4) nm/RIU y su limite de
deteccién (2,88 +0,03) 107> RIU. Mientras que para la resonancia centrada en

Ar = (1527,53 £ 0,05) nm en aire del dispositivo de 10,5mm de didmetro, la sensibilidad
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obtenida es (276 +3) nm/RIU y su limite de deteccién (3,99 4+ 0,04) - 1075 RIU. Estos valores
resultan comparables, o incluso mejores, que los resultados recopilados en las Refs. [48,49] para
sensores basados en desplazamientos de longitudes de onda en el mismo rango de indice de
refraccion.

Se ha presentado una prueba de concepto de este dispositivo como biosensor utilizando un
sistema antigeno/anticuerpo BSA/aBSA. Esta prueba muestra que el dispositivo es capaz de
realizar el bioreconocimiento del objetivo en un lapso de 15 minutos, obteniendo el 90 % del
desplazamiento maximo de la resonancia en este tiempo. Para el dispositivo estudiado, el FSR
minimo entre resonancias adyacentes es del orden de 30nm, lo que representa un orden de
magnitud mayor al desplazamiento maximo medido durante el biorreconocimiento. Se realizé una
estimacion de la sensibilidad y del limite de detecciéon a partir de esa prueba preliminar,
resultando en (28,6 £ 0,4) pm-mL/ug y (385 +5) ng/mL, respectivamente. Sin embargo, de
acuerdo a lo establecido la sensibilidad informada es una subestimacion y el limite de detecciéon
una sobrestimacién, debido a la suposicion de respuesta lineal en la medicién, por lo que pruebas

adicionales podrian mejorar ambos valores.
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Capitulo 3: REFRACTOMETRO BASADO EN SPECKLE POR SUPERPOSICION

DE MODOS EN TAPERS DE MMF

En este capitulo se presenta una prueba de concepto del uso como refractometro de un
estrechamiento en la seccién de una fibra 6ptica multimodo (taper'), a través de las variaciones
en la distribucién espacial de la intensidad a la salida de la fibra.

Al excitar varios modos guiados en el interior de la fibra, éstos pueden interferir constructiva o
destructivamente a medida que se propagan y asimismo acoplarse ante perturbaciones en la fibra
intercambiando parte de la energia que transportan. Como consecuencia de ambos fendémenos, la
intensidad a la salida de la fibra presenta una distribucién espacial de puntos claros y oscuros,
denominado patréon de speckle. Si a su vez se realiza un estrechamiento en la secciéon de la fibra,
que aumenta el campo evanescente y por consecuente la interaccién/dependencia con el medio
externo, puede utilizarse el patrén de speckle para mediciones de RI.

Se proponen diferentes setups experimentales para el uso de un taper de fibra O&ptica
multimodo como refractémetro, empleando la correlaciéon del patron de speckle para evaluar la
estabilidad y la sensibilidad al RI. Asimismo, se investigan otros coeficientes definidos en la

bibliografia para caracterizar la respuesta del dispositivo presentado.

3.1 INTRODUCCION

3.1.1 Estado del Arte

En la bibliografia se encuentran algunos antecedentes relativos al uso del patrén de speckle

generado en el interior de una fibra 6ptica para la determinacién de diversas magnitudes.

i E1 método de fabricacién de los tapers se encuentra en el Apéndice C.
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El uso del andlisis de patrones de speckle para el sensado usando fibras multimodo fue
demostrado por primera vez en la referencia [73]. Alli se utilizaba un arreglo éptico a la salida de
la fibra, midiendo en el plano focal de una lente la transformada de Fourier espacial del patréon de
speckle. De este modo, los cambios observados debido a microflexiones introducidas en la fibra se
traducen en variaciones en la posicién de la transformada de Fourier espacial. La sensibilidad
mostrada en dicho trabajo, es tan alta que presentd un uso potencial en sensores acusticos.

En particular, Yu et al. en 1993 reportaron el uso de fibras multimodo para medir
desplazamientos submicrométricos analizando el producto interno de intensidades normalizado
(ver Apéndice D.2) tomando los patrones de speckle antes y después de la perturbacién en la fibra
ocasionada por aplastamiento entre rodillos alternados [74]. Como el patrén de speckle es causado
por la interferencia modal dentro de la fibra, este producto interno va a ser altamente sensible a
los cambios generados en ésta; logrando una sensibilidad de 0,1 um y un rango de mediciéon de
20 um.

Wang et al. propusieron la inserciéon de una fibra 6ptica monomodo entre dos fibras 6pticas
multimodo para generar el patréon de speckle con fin de determinar la concentraciéon de glicerina
en soluciones acuosas [75]. El salto abrupto en el didmetro de nticleo genera el acoplo de modos
necesaria para los patrones de speckle. Caracterizan sus mediciones a partir del producto interno
de intensidades normalizado, como en el citado previamente. La sensibilidad obtenida es
satisfactoria para soluciones por encima del 50 %, mostrando una regién lineal sélo en el rango
50 — 60 %.

Se ha probado también emplear patrones de speckle para deteccién de presencia de fluidos a
partir de una sonda en forma de U de reducido radio (2 mm) fabricada con fibra dptica pléstica,
simplemente midiendo la intensidad relativa [76]. La introduccién de esta curvatura junto con la

geometria de la fibra empleada (relacién didmetro de nticleo a cubierta: 240 um/250 um) da por
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Capitulo 3: Refractémetro basado en Speckle por Superposicion de modos en Tapers de

resultado que el patréon de speckle sea generado por acoplo de muchos modos. Aunque en este
caso, su sensibilidad a pequenos cambios en el indice de refraccién no ha quedado demostrada.

Posteriormente, Fujiwara et al. emplearon una variante vibracional del dispositivo
anteriormente desarrollado por Yu et al. para determinar la viscosidad y con esto la concentracion
de sal en soluciones acuosas utilizando el mismo pardmetro [77]. Esto fue logrado con la
incorporaciéon de un transductor electroactstico para controlar los desplazamientos. El sensor con
patrones de speckle de fibra éptica basado en vibraciones demostré un limite de deteccién de 0,5 g
y 0,1 mPa - s para la masa y la viscosidad, respectivamente.

Por otro lado, se propuso medir el corrimiento lateral entre dos fibras Opticas diferentes
enfrentadas a corta distancia usando una empalmadora para el posicionamiento [78]. Con una
fibra 6ptica monomodo y otra multimodo, se genera un salto de secciéon que logra excitar
diferentes modos y asi lograr del patréon de speckle. Para el andlisis de los resultados no sélo
emplearon la correlacién y el producto interno de intensidades normalizado, sino que calcularon la
homogeneidad a partir de la matriz de co-ocurrencia [79]. Demostrando cierta linealidad para
desplazamientos de hasta 40 um.

Finalmente, Wang et al. utilizaron la unién de ntcleos desplazados entre fibras opticas
monomodo y multimodo para la determinacién de la temperatura [80]. El desplazamiento en el
salto de una fibra a otra provoca la excitacion de modos de la cubierta de la segunda, generando
un régimen de varios modos que produce patrones de speckle a la salida. Como parametro de
comparacién de diferentes parones de speckle emplearon el coeficiente de correlacién (descripto en
el Apéndice D.1). Han logrado una respuesta lineal en el rango de 30 a 60 °C y una sensibilidad
de 0,0055°C™1,

En cuanto a la utilizacion de un taper de fibra éptica para la determinacién del indice de

refraccion, Li et al. han presentado una estructura de tres segmentos y la evaluacién del
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coeficiente de correlacién en una patente [81]. La misma consistia de una fibra monomodo,
empalmada a un taper de fibra sin nicleo, seguida de una fibra multimodo. Presentan una linea
de tendencia para la calibracion en la cual el coeficiente de correlacién es inversamente
proporcional al RI. Sin embargo no explicitan datos experimentales, rango de RI, ni sensibilidad.
Aunque en el &mbito de las ciencias biolégicas se ha utilizado los tapers de fibras 6pticas, para
detectar diversos analitos; e.g., inmunoglobulinas tipo G [82], proteinas [83] y Salmonella
Typhimurium [84], en ninguna de estas aplicaciones se emplea el patrén de speckle generado por
el acoplo de modos para el bioreconocimiento. Es por ello, que se decidi6 explorar la posibilidad
de usar el patréon de speckle debido a la interferencia entre modos en un taper de fibra Optica

multimodo como refractémetro, en vistas a un futuro desarrollo de un biosensor.
3.1.2 Principio de Funcionamiento

Si la luz introducida en una fibra &ptica multimodo proviene de una fuente altamente
coherente, de forma tal que todos los modos guiados estén igualmente excitados, al propagarse
con diferentes velocidades de fase éstos modos pueden interactuar entre si. Dichas interacciones
pueden ser de naturaleza interferométrica, ya sea constructiva o destructiva, o bien de
acoplamiento intercambiando parte de la energia que transportan. La distribucién de la
superposicion coherente de la amplitud compleja de los campos de todos los modos debido a las

interacciones esta dada por [74,85]

M
Ao5y) = ) dom(x,y) el Pon), (3.1)

m=0

donde M indica el ntmero modal de la fibra, agm(x,y) v ¢om(x,y) son las distribuciones
espaciales de amplitud y de fase del modo numero m. Al calcular la intensidad,
Iy(x,y) = |Ay(x,¥)|?, se evidencia una distribucién espacial de puntos claros y oscuros que se

denomina patrén de speckle (ver Apéndice D).
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Capitulo 3: Refractémetro basado en Speckle por Superposicion de modos en Tapers de

Al modificar el estado de la fibra; e.g., geometria, temperatura, factores externos, se cambian
las condiciones de propagacion lo cual puede expresarse a través de una perturbacién en las
distribuciones espaciales de amplitud, Aa,,, vy de fase, A¢p,,, en la distribucién presentada en la Ec.

(3.1)

M
A(X, y) = z [aom(x’ y) + Aam] ei [Ppom(x,y)+Adp] i (32)
m=0

De modo que el patrén de speckle resultante puede escribirse en funciéon de la intensidad

generada por la distribucién anterior, es decir

[aom (%, ¥) + Bap] - [agn (x,¥) + Aay] ! 1Pomn V) +APmnl, (3.3)

NgE

M
1Gy) =A@ = )

m=0 0

S
1]

Registrando entonces los patrones de speckle en ambos estados, I(x,y) e I(x,y), es posible
cuantificar las diferencias entre los mismos. Para ello, se utilizan coeficientes escalares que miden
el grado de cambio global de los patrones de speckle. Entre los cuales se pueden destacar la
correlacién, y el producto interno de intensidad normalizado (ver Apéndices D.1 a D.4). Se
seleccioné en este capitulo el primer coeficiente para caracterizar los patrones obtenidos I =
I(ty + t) respecto a aquel que se toma como referencia Iy = I(ty), a través de la siguiente ecuacién
[86]:

(10 ) It) - (10) -<1t>

e = ,
Jl0 = 7] [) - ]

(3.4)

donde punto indica el producto de la intensidad I; del pixel de una imagen con la [, de ese mismo
pixel y los angle brakets indican el valor medio.

Al introducir un estrechamiento en la seccién de la fibra 6ptica se aumenta la fraccién de
energia contenida en las ondas evanescentes, ver Fig. 3.1. Al propagarse en el medio externo,
interactian con éste y resultan sensibles a cambios en el mismo. La distribucién espacial de la

superposicion de amplitudes puede desarrollarse de manera similar a la desarrollada

Pdg. 53



anteriormente. Y por lo tanto, cambios en el medio externo también se traducirdn en

perturbaciones en las distribuciones espaciales de amplitud y de fase.

Cubierta : 5 i ) - w wing F
Nticleo { Transicion § Cuello §{ Transicion i
4 T i adiabatica i i adiabatica
-:::i::_ T — ' e
l - Taper I/Zc,lfucln(,m,
— € moaos
Revestimiento |
polimérico ___<$___>
Y z

Fig. 3.1 Esquema del principio de funcionamiento del acoplo de modos en el interior de un taper de fibra

optica multimodo, junto con la distribucion de speckle a su salida.

3.2 MATERIALES Y METODO DE FABRICACION

En la Fig. 3.2 se muestra el setup experimental utilizado para medir los patrones de speckle a
la salida de la fibra 6ptica multimodo MMF, cuyo pardmetro V, ver ecuaciéon (1.2), en esta
disposicién resulta 2m-49,6 X 107°m - 0,227/632,8 X 10~° m = 111,79. Al combinar propagacion
en espacio libre y fibra 6ptica, resulta necesario el empleo de una mesa 6ptica anti-vibratoria en el

setup presentado.

Espejo 1 Fuente
d de Luz
MMF
E@" Atenuador Revestimiento polimérico
Fibra pristina
10 x [ T 10 x
Espejo ; I> .
Objetivo de Objetivo de
Microscopio 1 Microscopio 2

Mesa Optica

Fig. 3.2. Setup experimental con ambos medios de propagacién siendo aire, donde los trazos en rojo
indican propagacién en espacio libre.

Se utilizé como fuente de luz un laser de He-Ne con emisién en longitud de onda 632,8 nm y

potencia media de salida 75mW, y como medio de registro un detector cuyo dispositivo de
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adquisicién es de carga acoplada (CCD) de 512 x 512 pixeles. Se controls la intensidad de luz
acoplada a la fibra por medio de un atenuador, debido a que en todo momento se procuré no
saturar el CCD. Los espejos tienen por finalidad poder enviar luz a la fibra 6ptica debido a que se
trata de propagaciéon en espacio libre sobre una mesa 6ptica de dimensiones acotadas. La MMF se
colocéd en el plano focal de un objetivo de microscopio 10 X para maximizar el ingreso de luz.
Mientras que la salida de la fibra 6ptica se ubicé en el plano focal de otro objetivo de microscopio
10 X para que la luz del patrén de speckle registrada en el CCD forme un frente de onda plano.
Los tapers empleados fueron fabricados especificamente para este trabajo a partir de fibra
6ptica multimodo comercial con relacién didmetro de ntcleo a cubierta: 49,45 ,um/ 126,2 ym
(Corning) segtin el protocolo presentado en el Apéndice C. Los mismos contaban con una longitud
de cuello de 15mm y didmetro de 100 um. Respecto a la cavidad de inmersiéon (ver Fig. 3.3), se
trata de una base de acrilico en la cual el taper esta suspendido formando una catenaria debido a

la presencia de dos sujetadores representados en amarillo.

i)

-
-—

16,5 100

)________________

Fig. 3.3. Plano de la cavidad de inmersion, con dimensiones en milimetros y en distintos planos de vision
a) Vista superior. b) Vista frontal con el canal central para colocar el taper. ¢) Vista lateral.
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Por 1ltimo, para realizar cambios en el medio externo dentro de la cavidad de inmersién se
emplearon diferentes fluidos: aire, agua desionizada ultrapura Tipo I (GT Lab), etanol 96 %

(Bialcohol), y disoluciones de sacarosa (Cicarelli) en agua desionizada ultrapura Tipo I (GT Lab).

3.3 RESULTADOS Y DISCUSION

Los patrones de speckle generados por un taper con medio externo aire y etanol visualizados
con el setup experimental, se muestran en la Fig. 3.4.a. A su vez, en la Fig. 3.4.b, se muestra la
evolucion del patron de speckle con el taper en etanol luego de 20 y 40 min. Como se observa en
las figuras, que fueron tomadas en dias consecutivos, en esta configuracion se visualiza en el
patron de speckle la presencia de un anillo. Esto podria deberse a un sobre acoplamiento del modo

fundamental a modos de la cubierta con nodos en la zona central.

"o .

etanol - 20' etanol - 40'

Fig. 3.4. Patrones de speckle generados con medio externo aire y etanol en diferentes dias: a y b. En el
caso b también se muestran los patrones de speckle obtenidos a los 20 y 40 min con medio externo
etanol.

Como se busca una distribucién de los granos de speckle mas homogénea en toda la imagen, se
procedié a modificar el setup mediante la inclusion de un liquido de ajuste de indice de refraccién,

IML (por sus siglas en inglés, index matching liquid), en una seccién de fibra pristina antes del
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taper. Debido a que se busca modificar la zona de interaccién transversal simulando una cubierta
de mayor diametro, dando asi origen al acoplamiento con otros modos. Se opté por emplear
vaselina liquida con un RI tabulado entre 1,4756 y 1,4800, dado que el indice de refraccién del
silice es 1,457 a 632,8 nm. La comparacién de dos patrones de speckle obtenidos con y sin el IML
se muestra en la Fig. 3.5. Se puede observar que las iméagenes se encuentran saturadas, por lo que
debe ajustarse la atenuacién al ingreso a la fibra éptica. Asimismo, la adicién del IML demuestra
tener un efecto sobre el patréon observado pero el resultado no es el buscado, ya que el anillo

presente quedo intensificado.

Fig. 3.5. Patrones de speckle generados por un taper: a) sin IML y b) con IML.
Debido a ello, se aument6 la atenuacién y se optimizé la posiciéon de los elementos del sistema
para el acoplamiento de luz a la fibra 6ptica. Como resultado se obtienen los patrones de la Fig.
3.6. En ellos es evidente la ausencia de anillos, por lo que se atribuye su presencia a la forma de

iluminacién y no a la necesidad de un IML.

Fig. 3.6. Patrones de speckle generados por un taper: a) sin IML y b) con IML; luego de un reajuste del
setup.
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Visto que la alineacién del sistema influye directamente en la presencia de un anillo en el
patron de speckle se decidié adicionar un terminal a la entrada de la fibra 6ptica del setup
presentado en la Fig. 3.2. Esto se realizé con el fin de tener un setup mas robusto, que impida que
se pierda la alineacién de la punta donde entra la luz al manipular el taper. El terminal
seleccionado es uno de corte plano, ST/PC (por sus siglas en inglés, Straight Tip / Physical
Contact) puesto que por su seccién facilita el acoplamiento de luz. Las Fig. 3.7.a y b muestran los

patrones de speckle cuando el medio externo es aire o etanol en dos dias diferentes.

etanol

Fig. 3.7. Patrones de speckle generados por un taper luego de la adicién de un terminal ST/PC a la
entrada de la fibra dptica en el setup bajo estudio. Con medio externo aire y etanol en diferentes dias: a

y b.

Como se observa en la figura, no se presenta un anillo pero los granos de speckle presentan una
naturaleza distinta, que no permite diferenciar claramente sus bordes. Una explicacién posible de
este fenémeno puede ser la presencia de muchos modos, por lo que se decidié agregar un elemento
que permita que los modos de numero alto se transformen de guiados a irradiados. Al curvar una
fibra Optica se logra justamente dicho objetivo, entonces se realiz6 un bobinado con la MMF

alrededor de una varilla de ~10 mm de diametro, generando lo que se conoce como un mezclador
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de modos, MS (por sus siglas en inglés, mode scrambler). La Fig. 3.8 muestra los patrones de
speckle generados para esta nueva variante del setup experimental usando como medio externo

tanto aire como etanol registrados en tres dias consecutivos.

etanol

Fig. 3.8. Patrones de speckle generados por un taper luego de la adicién de un terminal ST/PC y un MS.
Con medio externo aire y etanol en diferentes dias: a, b y c.

Para cada una de las tres mediciones mostradas en la Fig. 3.8 se calcularon los coeficientes de
correlacién C a partir de la Ec. (3.4). Cada valor de C se obtiene comparando el patrén de speckle
en alcohol con aquel en aire, por lo que cuantifica el grado de variacién introducido con el cambio

de RI. Obteniendo por resultado los siguientes valores:

€, =0,1772

¢, = 0,7979
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C. = 0,7425

Salvo en el primer caso (a) se puede observar que el valor de € se mantiene del mismo orden

(en b y ¢). Debido a esta discrepancia, se realizé un seguimiento en el tiempo de la evolucién del

patrén de speckle en un mismo medio externo adquiriendo diez imagenes, a razén de una por

minuto. Con los valores de C calculados en cada serie de medicién se elabord la Tabla 3.1.

t (min) O 1 2 3 4 5 6 7 8 9

C en aire

a 1 0,9829 0,9623 0,9458 09320 09220 09114 0,9044 0,8973 0,8909
b 1 0,9971 0,9964 0,9956 0,9950 0,9943 0,9937 0,9936 0,9930 0,9931
c 1 0,9978 0,9971 0,9956 0,9954 0,9943 0,9929 0,9920 0,9912 0,9909
C en etanol

a 1 09768 0,9644 0,9524 09388 0,9206 0,8997 0,8745 0,8564 0,8434
b 1 0,9856 10,9357 0,8813 0,8739 0,8739 10,8649 0,8342 10,8049 10,7899
c 1 0,8634 0,8743 0,8832 0,8909 0,8954 0,8991 0,9020 0,9033 0,9045

Tabla 3.1. Valores del coeficiente de correlacion C obtenidos para un mismo medio a diferentes tiempos

de adquisicion.

Una primera conclusién que se puede sacar de esta tabla es que si bien los valores de C se

mantienen relativamente estables para un mismo medio, también muestra un comportamiento

mondtono decreciente. Asi por ejemplo en la mediciéon b en aire se logra una estabilidad, pero en

etanol se obtiene una variaciéon en el patrén de speckle comparable con la obtenida previamente

para el cambio de medio (€~0,79). Como este valor es el obtenido a tiempos largos, podemos

concluir que es conveniente tomar con la mayor celeridad posible los patrones de speckle en

diferentes medios.
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3.3.1 Estabilidad

A partir de lo obtenido anteriormente, se procedi6 a aislar de corrientes de aire el sistema bajo
estudio y a su vez a controlar la temperatura ambiente. Bajo estas nuevas condiciones, se
realizaron medidas con el taper en aire para determinar la estabilidad en funcién del tiempo. De
este modo se presenta en la Fig. 3.9 los valores del coeficiente de correlacion C para tres series de
medidas cuyo rango temporal se extiende hasta los 50 min. Asi como también, los ajustes lineales
realizados, a efecto de comparar los valores de las pendientes de la deriva temporal. Se obtienen
valores de pendientes diferentes entre si, de (=58+1)-10"°>min~t, (=77 +1)-10">min~?!
y (=44 4+ 1)-107> min~!. Los resultados demuestran una mejora de dos 6rdenes de magnitud en

la estabilidad del sistema, en comparacién con los valores de la Tabla 3.1.

l b o= [ T X ‘ T T LA T T J

SEET=s .--;fijgj;;;f:f?},L;—;:_A'LF*LL_.J‘J_LLAJ‘JA_ w : ]

o L ~e o8 g s % 4 A-ba ey —— —
098 e TR O
096 } T e-g —-7,;.;;
o i b
0.94 |- ]
0.92 .
0.9: G b e by P R B P R S Ll M .
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

t (min)
4 Estabilidad 1 * Estabilidad 2 = Estabilidad 3

Regresién Lineal de Estabilidad 1 - - Regresién Lineal de Estabilidad 2 — Regresién Lineal de Estabilidad 3

Fig. 3.9. Coeficiente de correlacion en funcién del tiempo con el taper en aire.

Es de notar que en el eje de las ordenadas de la Fig. 3.9 se prescinde de mostrar el rango entre

0,1 y 0,9 para la mejor visualizaciéon de las variaciones del coeficiente de correlacion en el tiempo.

La factibilidad de este procedimiento queda de este modo demostrada, dado que todas las

pendientes evidencian un comportamiento monétono decreciente con pérdida de correlaciéon por

minuto de sélo 0,08 % en el peor de los casos.
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3.3.2 Prueba de Concepto como Refractémetro de Grados Brix

Se empleb un taper para medir la concentracién de sacarosa del medio que la rodea, a través
de las variaciones en el patréon de speckle a la salida de la fibra. En esta subseccion se emplea el
grado Brix'# como unidad debido a que es utilizado frecuentemente para medir azicar disuelta.
En particular, 1 °Bx se define como 1 g de sacarosa en 100 g de solucién en agua. Se calculé la
correlacion entre los patrones de speckle obtenidos con el taper sumergido en diferentes
disoluciones de sacarosa en agua desionizada ultrapura Tipo I, con concentraciones de 5 a 65 °Bx
(con paso de 10 °Bx) con referencia al patrén obtenido en agua pura (0 °Bx). El valor maximo de
concentracién estudiado representa el limite de solubilidad de la sacarosa en agua, 200 g/100 ml
a 25°C [87]. Como se establecié previamente, las mediciones fueron realizadas sobre una mesa
Optica anti-vibratoria y ademés, en un ambiente cerrado a temperatura controlada. Asimismo, se
buscé aumentar la sensibilidad del método aplicando procesamiento digital de imagenes a los
patrones de speckle obtenidos (ver Apéndice E). Sobre todos los coeficientes calculados se
realizaron ajustes a las graficas de correlacion en funciéon de la concentracién, de ese modo

obteniendo una curva de calibracion.

3.3.2.1 Resultados preliminares

Luego de realizar las dos primeras series de mediciones, se grafic6 el comportamiento del
coeficientes de correlacién C en funcién de la concentracién del medio (ver Fig. 3.10). En ambos
resultados se verifica idéntico comportamiento monétono decreciente hasta una concentraciéon de
30 °Bx. Luego del cual se evidencia un salto finito seguido de una saturacién para concentraciones

mayores. Este cambio de comportamiento se presenta a casi la mitad del limite de solubilidad.

Vi E] grado Brix es una unidad de medicién de cantidad de solidos disueltos en solucién acuosa
(°Bx).
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Para poder estimar qué representa este valor de cambio de comportamiento: es igual al doble del
valor maximo encontrado en frutas, tanto orgdnicas como de cultivo industrial [88]. Debido a

estas observaciones realizadas, se continta con la adquisicién de los patrones de speckle s6lo hasta

30 °Bx.
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Fig. 3.10. Coeficientes de correlacion C en funcion de la concentracion para las dos primeras series de
mediciones (sin procesamiento de imagen sobre los patrones de speckle).

3.3.2.2 Resultados con procesamiento digital de imagenes

Se realizaron seis medidas independientes por cada concentracién considerada, sobre las cuales
se procede a realizar tres diferentes procesamientos digitales sobre las imégenes. Los cuales
conllevan el uso de: un filtro pasa bajos en el dominio de frecuencias espaciales (Butterworth),
una normalizacién en intensidades de la regién de interés central ROI (por sus siglas en inglés,
region of interest) y un anélisis de contraste del patrén de speckle LASCA (por sus siglas en
inglés, laser speckle contrast analysis). El detalle del procedimiento y los algoritmos empleados

para su aplicaciéon se encuentran en el Apéndice E. A modo de ejemplo, en la Fig. 3.11 se
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presentan los patrones de speckle de la tercera serie de mediciones, junto con los resultados del

procesamiento de imagenes.

0 °Bx 5 °Bx 15 °Bx 25 °Bx

Fig. 3.11. Imagenes obtenidas en la tercera serie de mediciones a concentraciones de sacarosa en agua 0,
5 y 15°Bz: a) patrones de speckle originales, y luego del procesamiento digital de imdgenes: b) pasa bajos
de Butterworth, ¢) ROI normalizada, d) LASCA.

Se realizé el calculo del coeficiente C para cada serie adquirida y cada procesamiento de

imagen empleado; los resultados en funciéon de la concentracién se presentan en las graficas de la

Fig. 3.12.
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Fig. 3.12. Coeficientes de correlacion en funcién de la concentracién (0 a 30 °Bz) calculados sobre: a)
los patrones originales, b) los filtrados con Butterworth, ¢) las ROI centrales normalizadas y d) las

tmagenes LASCA.

En todos los casos presentados, se observa un comportamiento mondtono decreciente del

coeficiente de correlaciéon en funcién

de la concentracién de sacarosa. Como se

expresd

previamente se realizaron ajustes sobre las graficas presentadas en la Fig. 3.12. Debido al

comportamiento observado se seleccion6 un ajuste lineal, cuyos coeficientes se presentan en la

Tabla 3.2 a continuacién.

Originales Butterworth ROI normalizada LASCA
Serie 1
pendiente —0,010 + 0,002 —0,010 + 0,002 —0,012 + 0,002 —0,014 £+ 0,004
R? 0,9545 0,9562 0,9556 0,8492
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Originales Butterworth ROI normalizada LASCA
Serie 2
pendiente —0,009 + 0,003 —0,009 + 0,003 —0,010 + 0,003 —0,018 + 0,009
R? 0,8216 0,8272 0,8150 0,6507
Serie 3
pendiente —0,011 + 0,005 —0,011 + 0,005 —0,012 + 0,005 —0,016 £+ 0,008
R? 0,7293 0,7270 0,7129 0,6777
Serie 4
pendiente  —0,0041 + 0,0006 —0,0040 £ 0,0005 —0,003 + 0,004 —0,008 £+ 0,002
R? 0,9632 0,9671 0,9737 0,8765
Serie 5
pendiente  —0,0031 + 0,0007 —0,0027 £+ 0,0006 —0,0034 + 0,0008 —0,011 + 0,003
R? 0,9055 0,8985 0,9061 0,8820
Serie 6
pendiente —0,0013 + 0,002 —0,0012 + 0,0002 —0,0014 + 0,0002 —0,005 + 0,002
R? 0,9481 0,9638 0,9529 0,7352

Tabla 3.2. Coeficientes de los ajustes lineales calculados sobre las grificas del coeficiente C en funcién de

la concentracion de sacarosa.

De los tres procesamientos de imagen presentados, el filtro pasa bajos en el dominio de

frecuencias espaciales (Butterworth) se mostré como el més eficaz. Esto es debido a que el setup

experimental produce interferencias de alta frecuencia perceptibles en los patrones de speckle

como franjas diagonales y circulos concéntricos. Debido a que se observan regiones inactivas en la

periferia de los patrones se empled el procesamiento sobre la ROI, sin embargo no se traduce en

una mejoria significativa en las curvas de calibracion. Por tltimo, haciendo un promedio de
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intensidades de los pixeles vecinos, como en las imagenes LASCA, no se obtuvo una mejor
respuesta del sistema. Ya que en este caso se enfatiza una gran diferencia de la primer
concentraciéon con el patron de referencia y luego parece saturar, sin mostrar una variacion
significativa en la correlaciéon en funciéon de la concentracién. De los resultados mostrados en la
Tabla 3.2 se ve que para todos los casos es posible asignar un valor en °Bx para cada valor de
correlacion y cada serie en particular. Sin embargo, debido a que todas las pendientes presentan
diferencias entre si, esto limita el uso de esta herramienta de procesamiento de senales como

determinador per se de concentracion de sacarosa.

3.3.2.3 Calculo de coeficientes alternativos

Antes de dar por finalizado el andlisis, se buscaron parametros alternativos para caracterizar
las diferencias entre los patrones de speckle. Entre los cuales se seleccionaron los coeficientes de:
e producto interno de intensidad normalizado NIPC (por sus siglas en inglés, normalized
intensity inner product coefficient) desarrollado en el Apéndice D.2 [74,75,77,78].
e producto interno de los gradientes (por Roberts) de intensidad normalizada NRPC
(por sus siglas en inglés, normalized gradient intensity inner product coefficient by
Roberts) desarrollado en el Apéndice D.3;
e producto interno de los gradientes de intensidad normalizada NGPC (por sus siglas en
inglés, normalized gradient intensity inner product coefficient) desarrollado en el
Apéndice D.4.
De estos tres, se presentan los resultados obtenidos del NIPC para cada serie adquirida, sobre
los patrones de speckle originales y con los procesamientos de imagen empleados. Las graficas en
funcién de la concentracién se encuentran en la Fig. 3.13 y los ajustes lineales presentados

corresponden a los datos de la Tabla 3.3.
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Fig. 3.13. Coeficientes NIPC en funcién de la concentracién (0 a 30 °Bz) calculados sobre: a) los
patrones originales, b) los filtrados con Butterworth, ¢) las ROI centrales normalizadas y d) las imdgenes
LASCA.
Originales Butterworth ROI normalizada LASCA
Serie 1
pendiente —0,0029 + 0,0005 —0,0029 £+ 0,0005 —0,0049 + 0,0008 —0,0017 £+ 0,0005
R? 0,9452 0,9470 0,9522 0,8370
Serie 2
pendiente —0,0028 £+ 0,0009 —0,0026 £+ 0,0009 —0,004 £ 0,002 —0,002 + 0,001
R? 0,8097 0,8155 0,8077 0,6445
Serie 3
pendiente —0,003 £ 0,001 —0,002 £ 0,001 —0,005 £+ 0,002 —0,0018 £+ 0,0009
R? 0,7313 0,7292 0,7047 0,6858
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Originales

Butterworth

ROI normalizada

LASCA

Serie 4

pendiente —0,0011 £+ 0,0002 —0,0011 £+ 0,0002 —0,013 + 0,002 —0,0011 £+ 0,0003
R? 0,9629 0,9669 0,9726 0,8782

Serie 5

pendiente —0,0008 £ 0,0002 —0,0007 £+ 0,0002 -0,0014 + 0,0003 —0,0013 £ 0,0003
R? 0,9093 0,9025 0,9036 0,8865

Serie 6

pendiente  —0,00039 + 0,00006 —0,00035 + 0,00005 —0,0007 +0,0001 —0,0006 + 0,0003
R? 0,9482 0,9637 0,9524 0,7389

funcion de la concentracion de sacarosa.

Tabla 3.3. Coeficientes de los ajustes lineales calculados sobre las grdficas del coeficiente NIPC en

Se presenta s6lo el NIPC ya que de los parametros calculados es el tinico que evidencia

diferencias significativas con el coeficiente de correlaciéon C. Esto se debe a que el NIPC reduce la

dispersion entre series de medicién a costa de una menor sensibilidad. Mientras que por otro lado

los coeficientes NRPC y NGPC conservan la dispersién del coeficiente C. De este modo, se hace

evidente la necesidad de trabajo adicional para determinar qué paramentos del experimento

optimizar para obtener una tnica curva de calibracion.

3.4 CONCLUSIONES

En este trabajo se exploré la posibilidad de usar el patréon de speckle producido por la

interferencia entre modos guiados en un taper de fibra éptica como refractémetro de grados Brix.

Donde el setup experimental presentado tuvo varias etapas de mejora continua en vistas de lograr

patrones de speckle tan nitidos como fuese posible. Asimismo, se procuré minimizar el efecto de
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factores externos sobre los patrones para asegurar la estabilidad del sistema. Los patrones de
speckle capturados a distintas concentraciones de sacarosa se caracterizaron mediante el
coeficiente de correlacién tomando como referencia al patrén en agua pura (0 °Bx). A las graficas
de correlacion en funcién de la concentracién se le realizaron ajustes para obtener curvas de
calibraciéon, obteniendo diferentes valores para las diversas series. Se buscé aumentar la
sensibilidad del método aplicando procesamiento digital de imégenes a los patrones de speckle
obtenidos. De los cuales el filtro pasa bajos mostré ser el mas eficaz pues disminuye las
interferencias de alta frecuencia de los elementos Opticos del setup. Por otro lado, se probd
emplear otro coeficiente (NIPC) para caracterizar las diferencias entre los patrones sin demostrar
una mejora significativa sobre el coeficiente de correlacion. Esto indica la existencia de pardametros

por optimizar para obtener una curva de calibracién con menor dispersion.
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Capitulo 4: MICRO-RESONADORES OPTICOS DE SIMETRIA AXIAL

En este capitulo se presenta una forma eficiente de fabricar dispositivos micrométricos huecos
con la capacidad de confinar luz en un pequeno espacio; i.e., micro-resonador Optico, que
llamaremos MR (por sus siglas en inglés, micro-resonator). Los MRs que se desarrollan tienen
una seccion transversal circular y se fundamentan en la propagacién guiada por reflexién total
interna de ondas electromagnéticas superficiales, que viajan en la direccién acimutal. Al exponer
un MR a la onda evanescente de una fibra optica se excitan dichas ondas generando resonancias
en aquellas longitudes de onda que interfieren en fase con si mismas al dar una vuelta completa al
resonador, los llamados whispering gallery modes (WGM) o modos de galeria. De modo que al
registrar el espectro de transmisiéon de la fibra de excitacion, cada resonancia produce un pico de
atenuacion centrado en la longitud de onda resonante, Az. Si una substancia se adsorbe en el
interior del MR, se genera un cambio en el camino éptico, y consecuentemente en la condicién de
resonancia que define A.

Se presentan, en particular, micro-resonadores Opticos huecos con forma de botellas y
burbujas, usando equipamiento simple de disponibilidad en cualquier laboratorio de fibras 6pticas.
De los dispositivos fabricados se evalué el factor de calidad @, definido como el cociente de Ay v el
ancho a la mitad de altura del pico de atenuacién, con miras a su posible aplicacién como

refractémetro o biosensor.

4.1 INTRODUCCION

4.1.1 Estado del Arte

Se denominan modos electromagnéticos de galeria, WGM, a aquellos que surgen del

confinamiento de luz con una frecuencia 6ptica especifica que se propaga en la superficie de un
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resonador con simetria axial como consecuencia de la reflexiéon total interna y que cumplen la
condicién de ajuste de fases, que dicta que el camino 6ptico recorrido en una vuelta es igual a un
ntmero entero de longitudes de onda de la senal. El estudio de los WGMs fue propuesto por Lord
Rayleigh a principios del siglo pasado [89]. Mientras que la aplicacién en estructuras esféricas
dieléctricas fue propuesta en 1939 [90] y el primer experimento sobre estos modos data de la
década del 60 [91]. Los resonadores basados en WGM exhiben multiples propiedades, entre las
cuales vale destacar altos factores de calidad @, reducida extensién espacial modal y fuerte
interaccién con el medio circundante [92]. Es por esto que el interés de los investigadores ha
llevado a proponer diferentes geometrias de resonadores que soporten los WGM, ya sean s6lidos o
huecos. Entre las geometrias mas utilizadas estan las esferas soélidas, los cilindros y los anillos. En
los ultimos anos se empez6 a trabajar con toroides y burbujas, y méas recientemente con botellas,
con tendencia a una miniaturizacién dando lugar a los micro-resonadores, MR. Entre los cuales se
presentan en la Fig. 4.1 [93] las geometrias mas habituales: micro-esferas, micro-toroides,
micro-anillos, micro-discos, micro-burbujas y micro-botellas [94-101].

Uno de los primeros MR en desarrollarse han sido las micro-esferas debido a su fécil
fabricacién. Se entiende en este contexto a las mismas como esferas solidas de material dieléctrico
con radios del orden de 50-500 um, que han logrado llegar a factores de calidad Q~10°. Entre
las aplicaciones mas recientes se han detectado analitos biologicos que abarcan desde ADN,
oligonucleétidos individuales, proteinas, virus hasta bacterias (con uniones no especificas) [94].

La biodeteccién sin labels de moléculas individuales es de gran importancia en la biologia
moderna. A través del enganche de frecuencia (frequency locking) con microtoroides épticos se
han logrado dispositivos de alta sensibilidad que permiten la deteccién de una amplia gama de

particulas en escala nanométrica (2-100 nm). Los MR empleados de didmetros en el rango

Pag. 72



Capitulo J: Micro-Resonadores Opticos de Simetria Awial

80-100 um y factores de calidad Q~10° han sido capaces de detectar exosomas, ribosomas,

inmunoglobulina G de ratén e interleuquina-2 humana [96].

a) b)

Fig. 4.1. Esquema de diversos micro-resonadores con una linea roja que indica los WGMs: a) esfera, b)
toroides, c¢) anillo, d) disco, e) burbujas y f) botellas. (Adaptado de “Review of different coupling methods
with whispering gallery mode resonator cavities for sensing” de Zhang et al.)

Los resonadores de micro-anillo se fabrican en silice sobre un sustrato aislante SOI (por sus
siglas en inglés, silicon-on-insulator), por la rugosidad de su superficie y perdidas hacia el sustrato
suelen tener un factor Q~10° [97]. Han sido empleados para un arreglo de sensores especificos a

distintas proteinas, demostrando buenos limites de deteccién, siendo de 5,0 ng /mL para

inmunoglobulina E humana y 50 ng /m |, Para trombina alfa humana [98].
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Al igual que los micro-anillos, los micro-discos cuentan con limitado factor de calidad debido a
su rugosidad [97]. Sin embargo, han sido empleados en la deteccién de quimicos volatiles; e.g.,
alcohol isopropilico, tolueno, acido pentaténico, entre otros [99].

Se entiende por micro-burbujas a micro-resonadores huecos de simetria esférica, de modo que
la onda del WGM se encuentra confinada en una delgada capa. Los MR de burbujas han sido
utilizados para la biodeteccién de diversos compuestos, ya sean biotinas o proteinas, gracias a su
inherente canal micro-fluidico y asimismo a sus favorables caracteristicas 6pticas. La deteccién de
concentraciones ultrabajas en un amplio rango dinamico es posible gracias a su alta sensibilidad,
lo que resulta importante para el control ambiental y las aplicaciones en ciencias de la vida. Se
encuentran reportes de deteccién de concentraciones de 1 fg /mL de BSA y D-biotina asociadas
con factores Q~10°, con la tinica desventaja de necesitar sistemas de referenciado complejos [100].

Tal como las micro-burbujas, las micro-botellas presentan la ventaja de ser un canal
micro-fluidico. Por el contrario, su forma axialmente extendida facilita la excitacion de los WGMs
desde el medio circundante debido a su baja relacién axial/longitudinal. Se ha demostrado un
sensor de etanol cuya micro-botella constaba de un didmetro 170 um y un factor de calidad

Q~107, mostrando una sensibilidad de 0,1756 dB/% ppm Para el rango 10 — 100 %. Asimismo,

se encuentran reportes de deteccién de hipoclorito de sodio, hidrégeno y formaldehido, entre otros

[101].
4.1.2 Principio de Funcionamiento

Como se introdujo previamente, se denominan micro-resonadores 6pticos a aquellas estructuras
micrométricas que presentan la capacidad de confinar luz en un pequeno espacio. Esta capacidad
se evidencia al ser sometidos a una excitacién externa, por lo que en cualquier setup experimental

que involucre un micro-resonador se pueden hallar dos elementos diferentes. El primero es el
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medio 6ptico de guiado que provee la onda de excitaciéon y el segundo es el micro-resonador
propiamente dicho (ver Fig. 4.2). Existen diferentes propuestas para el diseno de ambos
elementos. Asi encontramos, dentro de los primeros la generacién de campos evanescentes por
medio de fibras 6pticas en punta o de fibras estrechadas (tapers, ver Apéndice C). Los MR
pueden tener diferentes geometrias; e.g., cilindros, esferas, botellas, anillos, toroides, pudiendo ser

éstas a su vez, solidas o huecas.

X 5 Micro-resonador
I
Cubierta _(%_ —
Ntucleo y I Z
p 1 i p
j
L] — ‘@
l Medio optico
Revestimiento de guiado
polimérico

$2b

G g

Fig. 4.2. Esquema del principio de funcionamiento de dispositivos con micro-resonadores. Ejemplo con
taper, como medio éptico de guiado, y esfera, como micro-resonador.

El confinamiento de la luz en los micro-resonadores se basa en la propagacion guiada por
reflexién total interna de modos electromagnéticos de galeria, WGM, que viajan en la direcciéon
acimutal (ver Apéndice F). Los modos que se excitan en estas geometrias se producen para
aquellas longitudes de onda que interfieren en fase con si mismas al dar una vuelta completa al
resonador. Es posible controlar el acoplamiento de las ondas electromagnéticas del medio 6ptico
de guiado al micro-resonador, ya sea mediante la distancia entre ambos elementos o bien
modificando las caracteristicas del medio éptico de guiado [102]. Los micro-resonadores estudiados
en este trabajo tienen una seccién transversal circular y por ende simetria axial [103]. Para una
descripcién detallada de los modos ver Apéndice F.2.

De modo que, al medir el espectro de transmisién del medio 6ptico de guiado que provee la
onda de excitacién, cada resonancia produce un pico de atenuacion en funcién de la energia total

acoplada al resonador a la longitud de onda de resonancia, Ag. Estas longitudes de onda
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resonantes resultan dependientes del camino éptico dentro del MR, por lo que seran afectadas por
la geometria y por las condiciones del medio.

Al trabajar con resonadores 6pticos huecos, cabe la posibilidad de que si una substancia se
adsorbe en el interior del MR, se genere un cambio en el camino 6ptico, y consecuentemente en la
condicién de resonancia que define Az. De modo tal que la presencia de un sistema
antigeno/anticuerpo se traduce en una traslacién del pico de atenuacién. Esta modalidad de
deteccién, como en el caso presentado en el capitulo 2, presenta una gran ventaja frente a otros
dispositivos pues hace que el uso de un micro-resonador como biosensor no se vea afectado por

errores debido a pérdidas de potencia.

4.2 MATERIALES Y METODO DE FABRICACION

En esta seccion se va a tratar el desarrollo del método de fabricaciéon de los micro-resonadores
opticos huecos en forma de burbuja y botella que se proponen. Asi como también la disposicién
experimental empleada para la caracterizaciéon del factor de calidad Q, de los dispositivos

obtenidos.

4.2.1 Fabricacion de micro-resonadores

Para la fabricacion de los MR huecos se utilizé6 una empalmadora de fibras 6pticas comercial,
por lo que el didmetro del material de partida tiene que ser del orden de magnitud de una fibra
Optica estandar (¢ = 125 um). De este modo se emplearon capilares de silice (¢p~153 um), ver
Fig. 4.3, obtenidos a partir de cilindros huecos (¢p~5mm) en una torre de estirado (por medio de

fusién y estiramiento).
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Fig. 4.3. Imdgenes de microscopia electrénica de barrido de los capilares utilizados.

El montaje experimental empleado en la fabricacién de los micro-resonadores se muestra en la
fotografia de la Fig. 4.4. Al colocar los capilares en la empalmadora de fibras épticas (Fig. 4.4.c),
es importante evitar el colapso de los mismos durante el calentamiento. Entonces, es necesario el
suministro de gas a presién al interior del capilar, para lo que se emple6 nitrégeno (Fig. 4.4.a) y
se fabric6 una base de aluminio (Fig. 4.4.b) que permite la conexién del capilar con gas
comprimido. Antes de comenzar el proceso de fabricacién de los MR (cuyo diagrama de tareas se
muestra en la Fig. 4.5) es importante cerrar el capilar en el extremo libre para asegurar que el
nitrégeno no escape del interior. Para ello, se dispone manualmente el extremo del capilar en el
centro de la pantalla de la empalmadora, alineado con los electrodos, y se realiza un arco eléctrico
que fundira el vidrio para cerrar el capilar. En este punto es necesario reubicar el capilar en el
interior de la empalmadora ddndole sostén al extremo cerrado y considerando que la posiciéon de
los electrodos generard el micro-resonador. Para comenzar la fabricacion del micro-resonador
propiamente dicho, se conecta la base de aluminio (Fig. 4.4.b) al depédsito de nitrégeno (Fig.
4.4.a) con una manguera y se abre el paso del gas (la presién debe ser establecida previamente).
En la empalmadora, se focaliza en los dos planos de visualizacién disponibles (horizontal y
vertical), centrando el capilar. Se establece la descarga de un arco eléctrico que fundiré el vidrio

y, por el exceso de presion en el interior, se producird una burbuja o botella.

Pag. 77



Fig. 4.4. Setup experimental para la fabricacion de los micro-resonadores.

En la fabricaciéon de los MR se controlan tres parametros: la presiéon interior en el capilar, la
potencia y la duracién del arco eléctrico, estos dltimos desde la configuraciéon de la empalmadora.
Estos dependen de las condiciones ambientales y del espesor del capilar empleado, y definen la

forma final: burbuja o botella.

Cerrar el
capilar

Sellar el capilar ~ Posicionar punta

Reposicionar el
capilar

Desde ‘Motor Drive’
Splice Mode - ARCO posicionar el capilar

Configuracion del

Realizado el ARCO

Fig. 4.5. Diagrama de la fabricacion de los micro-resonadores huecos (burbuja y bottella).
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4.2.2 Setup experimental

Con el fin de evaluar el factor de calidad Q™ de los micro-resonadores épticos fabricados, se
midi6 la respuesta de los mismos utilizando el setup mostrado en la Fig. 4.6. Se emplea un laser
sintonizable como fuente de luz, controlado por un generador de funciones. A la salida de este
laser se conecta un controlador de polarizaciéon seguido de un circulador éptico. Este tiene el
objetivo de permitir realizar mediciones de la respuesta tanto en transmisién como en reflexion,
como a su vez evitar reflexiones a la fuente. Al circulador se conecta un taper como medio éptico
de guiado que provee la onda de excitacién. En las cercanias de éste se coloca el micro-resonador,
procurando que su ecuador este alineado con el taper. Finalmente las mediciones de ambas
respuestas se realizan a través de dos fotodiodos conectados a un osciloscopio. Dadas las
limitaciones en resolucién espectral del analizador espectral éptico (~20pm), se opté por la
combinacién laser sintonizable y osciloscopio para registrar los espectros ya que esto provee una

resolucién mucho mayor (< 0,02 pm).

SMF-28e
Revestimiento polimérico
. Fibra pristina
irculador
Laser CXx) [N\ Tﬂ #4@
Sintonizable Controlador 1 2 i —>
de Polarizacién 3 :

I

Mesa Optica

Generador de

Funciones

Fig. 4.6. Setup experimental para la medicion del factor de calidad Q.

X Cuya deduccion se encuentra desarrollada en el Apéndice F.1.
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El taper empleado para excitar los WGM sobre el ecuador del micro-resonador fue fabricado
especificamente para este trabajo a partir de fibra Optica estandar de telecomunicaciones
SMF-28e, segtin el protocolo presentado en el Apéndice C. El mismo contaba con un didmetro de
2um y 5 mm de longitud de cuello. Los MR obtenidos, burbuja y botella, presentaron didmetros
aproximados en el rango de ¢ € (200 um, 350 um). Por ltimo, la posicién relativa del taper al
micro-resonador se establece empleando un controlador micrométrico de posiciéon en los tres ejes

xyz con la ayuda de una lente magnificadora para la correcta visualizacion.

4.3 RESULTADOS Y DISCUSION

En la Fig. 4.7 se muestran ocho micro-resonadores de burbuja y botella, de diferentes tamatos
fotografiados utilizando un microscopio 6ptico. Se observa que en las burbujas de mayor tamano
se vuelve mas dificil conservar la simetria cilindrica durante la fabricacion; e.g., Fig. 4.7.f.
Tipicamente las presiones relativas de nitrégeno empleadas en el interior de los capilares para
evitar el colapso de las burbujas estan en el rango de 2 a 3 bar. Junto con esto, también es critico
el control de la duracién e intensidad del arco eléctrico. Como es de esperar, a mayor duracion de
arco y menor intensidad se obtienen burbujas méas pequeinias o incluso botellas. Se entiende por
burbuja a aquellos MR que poseen una simetria esférica mucho mas acusada, Fig. 4.7.a-f. Por
contraposicién, se llaman botellas a aquellos que poseen una simetria sélo cilindrica, ademaés de

presentar una deformacién central del mismo orden que el didmetro del capilar, Fig. 4.7.g-h.
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Fig. 4.7. Fotografias de los micro-resonadores fabricados. Las tres primeras filas muestran

micro-resonadores de burbuja, mientras que la cuarta fila de botella.

En las medidas que se realizaron con el osciloscopio, las curvas obtenidas eran de intensidad en
funcién del tiempo. Sin embargo, debido al control realizado sobre el barrido del laser
sintonizable, es posible asociar a cada punto en el eje del tiempo una longitud de ondas relativa a
la longitud de onda central de operacién. De este modo, en la Fig. 4.8 se puede observar los picos
de atenuacién normalizados presentes en el espectro de transmisiéon obtenidos para los MR

presentados previamente (Fig. 4.7.a-h).
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Fig. 4.8. Respuesta en transmisién de los micro-resonadores fotografiados, de los cuales se midio el

factor de calidad Q.

Se observa que los picos son muy estrechos, teniendo un ancho a la mitad de altura del pico de

atenuacién en el rango de 1 a 6 pm. Al emplear un osciloscopio para obtener una mayor

02 pm), se conduce necesariamente a un barrido acotado en longitudes

’

resolucion espectral (<0

de onda ~0,11nm. Por lo que para construir un espectro de transmisién en un rango de

longitudes de onda més amplio se necesitan diez barridos consecutivos por nanémetro.
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Como se observa de estas graficas, cada pico de atenuacién es lo suficientemente estrecho para

justificar el setup experimental presentado en la subseccién 4.2.2. En un espectro de transmision

mas amplio es posible observar del orden de 35 picos de atenuacién por nanémetro. Esto presenta

una ventaja del dispositivo, ya que en funcién de la longitud de onda de trabajo es posible

seleccionar una resonancia acorde. Aunque parezca una desventaja la presencia de tantos picos

por nanémetro, se traduce en un rango espectral libre de ~28 pm, es decir tipicamente nueve

veces mayor al ancho a la mitad de altura del pico de atenuaciéon. Se calculé el factor de calidad

Q de cada micro-resonador presentado en la Fig. 4.7 como el cociente entre la longitud de onda

resonante, Ag, v el ancho a la mitad de altura del pico de atenuacién. Los valores de Q obtenidos

para los diversos MR se presentan en la Tabla 4.1.

Ancho a la mitad de altura
Micro-resonador A, (nm) Q
del pico de atenuacién (pm)

a 1534,11650 0,98 1,573 -10°
b 1542,29290 1,28 1,201 - 10°
c 1542,69500 1,95 7,89 10°
d 1537,76799 2,32 6,63 - 10°
e 1543,79585 2,59 597105
f 1545,30101 5,96 2,59-10°
g 1539,43109 2,52 6,11-10°
h 1543,89828 3,85 4,01-10°

Tabla 4.1. Valores empleados para el cdlculo del factor de calidad Q de los micro-resonadores épticos
fabricados.
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En la Tabla 4.1 se observa que todas las longitudes de onda de operacién fueron elegidas
alrededor de la tercer ventana de telecomunicaciones (~1550nm). Esto es debido no solo a la
mayor disponibilidad de fuentes de luz sino que también a la cantidad de dispositivos épticos
(acopladores, circuladores, WDM, entre otros) comerciales en estas longitudes de onda. Los
factores de calidad Q obtenidos estan en el rango de 2,59 - 105 a 1,573 -10° los cuales resultan
comparables con los presentados en la seccion 4.1.1 para estos tipos de MR, salvo las

micro-botellas que han reportado mayores valores de Q~107 [101].

4.4 CONCLUSIONES

Con el método desarrollado en este trabajo se fabricaron micro-resonadores huecos de dos
geometrias diferentes: burbuja y botella. Es de destacar que el sencillo procedimiento de
fabricacién de micro-resonadores con elementos disponibles en cualquier laboratorio de fibras
Opticas, logra obtener dispositivos con factores de calidad Q comparables a los presentados en la
bibliografia tanto para este tipo de resonadores, como para otros de geometrias diferentes
[94,96,99].

Estos dispositivos muestran entonces potencialidad para ser empleados como refractémetros.
En tal caso, se deberia colocar el fluido a detectar en el interior del micro-resonador y registrar el
desplazamiento de la longitud de onda resonante que esto conlleva. En una etapa posterior, puede
plantearse una prueba de concepto como biosensor a partir de la eleccion de un sistema

antigeno/anticuerpo y la adecuada funcionalizacién de la superficie interna del micro-resonador.
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En el presente capitulo se reiinen todos los descubrimientos y resultados generados durante la
investigacion de esta tesis. De igual manera, se analizan las limitaciones identificadas a lo largo de
la investigacion y se sugieren posibles direcciones para estudios futuros. El cuerpo de este trabajo
fue realizado en el Instituto de Fisica Rosario (CONICET-UNR) en colaboracién con el
Laboratorio de Fibras Opticas de la Universidad de Valencia (Espana) mediante estancias de
investigacion.

En el primer trabajo presentado, se realiz6 un sensor de bucle en fibra 6ptica comercial de
telecomunicaciones. Constando de dos ventajas principales: fabricaciéon simple y naturaleza
resonante. Este principio de funcionamiento basado en el acoplamiento resonante entre los modos
guiados por la fibra permite registrar cambios en longitud de onda para un amplio rango de RI
sin ambigliedades. Que por otro lado si estan presentes en su contraparte interferométrica, debido
a su inherente periodicidad. En la tercer ventana de telecomunicaciones (~1530 nm), obtuvimos
dos resonancias con alta sensibilidad, (382 +4) y (276 + 3) nm/RIU, y bajos limites de deteccién
(2,884 0,03)107> y (3,994 0,04) 1075 RIU, para bucles con didmetros de 12 y 10,5mm,
respectivamente. Vale aclarar que estos resultados, son del mismo orden que los reportados en la
bibliografia para refractometros en el mismo rango de RI. En cuanto a la prueba de concepto
como biosensor presentada usando el sistema antigeno/anticuerpo BSA /aBSA, se calculé un valor
de sensibilidad de (28,6 + 0,4) pm-mL/ug con un limite de deteccién de (385 =+ 5) ng/mL. Al
considerar una respuesta lineal en la medicién se tiene una subestimaciéon de la sensibilidad, lo
cual puede mejorarse mediante la determinacién de la respuesta del dispositivo ante un muestreo
de soluciones con menores concentraciones que divida al rango de interés en un mayor nimero de

medidas.
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En el siguiente trabajo detallado, se valoré la posibilidad de emplear los modos guiados en el
interior de la fibra para caracterizar el medio circundante. Dado que en una fibra de
telecomunicaciones estandar el modo se encuentra altamente confinado en su interior, se optd por
usar una fibra multimodo, sobre la cual se genera una perturbacién que quiebre la ortogonalidad
de los modos guiados para que interactien entre si. Lo cual fue obtenido mediante un
estrechamiento en la seccién de la fibra 6ptica por fusién y estiramiento (taper), que produce
interferencias e intercambio de energia entre los modos evidenciado por un patrén de speckle a la
salida. Tomando como referencia al patrén obtenido con el taper en agua pura, se calcul6 el
coeficiente de correlaciéon de los patrones de speckle capturados a distintas concentraciones de
sacarosa. En vistas de aumentar la sensibilidad del dispositivo se probaron dos caminos. En uno
de ellos se empledé procesamiento digital de imagenes a los patrones capturados, obteniendo los
mejores resultados con un filtro pasa bajos por disminuir las interferencias de alta frecuencia de
los elementos Opticos del setup. Mientras que en el otro se calcularon diversos coeficientes de
correlaciéon reportados en la bibliografia, concluyendo que no se obtuvieron mejoras significativas.
Si bien es cierto que durante las pruebas experimentales el setup fue mejorado en sucesivas
etapas, a causa de la inherente sensibilidad de los patrones de speckle a pequenas perturbaciones
externas resulta evidente que siempre existen potenciales mejoras. Las cuales puedan ser
implementadas con vistas a que la actividad de speckle tienda a estar principalmente vinculada
con el parametro que se quiere medir.

En el dltimo trabajo, se buscé implementar tecnologias de micro-resonadores épticos bajo la
motivaciéon de trabajos reportados con altos niveles de sensibilidad. Dado que los MR requieren de
equipamiento sofisticado, se tuvo en consideracién realizarlos con herramientas estandar de los
laboratorios de fibras épticas. Asi, usando una empalmadora por fusién se desarrollé un sencillo

procedimiento que demuestra la posibilidad de fabricar micro-resonadores huecos de dos
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geometrias diferentes: burbuja y botella. Obteniendo, por ejemplo, para una burbuja a una
longitud de onda de 1534,1165nm un factor de calidad de Q = 1,573 -10°, comparable a los
presentados en la bibliografia. Como perspectivas de trabajo futura, se plantea el uso de los
mismos como refractémetros mediante el llenado con un liquido a determinar. Como paso natural
posterior, la prueba de concepto como biosensor en base a una adecuada funcionalizacién de la

superficie interna del micro-resonador.
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Apéndice A. ACRONIMOS

e LisTA DE ACRONIMOS EMPLEADOS (POR SUS SIGLAS EN INGLES)

aBSA: anticuerpo de albtimina sérica bovina (antibody-bovine serum albumin).

BSA: albtimina sérica bovina (bovine serum albumin).

CCD: dispositivo de carga acoplada (charge-coupled device)

FSR: rango espectral libre (free spectral range).

FWHD: ancho total a la mitad de la profundidad (full width at half depth).

IML: liquido de ajuste de indice de refraccién (index matching liquid).

LASCA: anélisis de contraste del patrén de speckle (laser speckle contrast analysis)

MFD: didmetro del modo fundamental guiado en una fibra 6ptica, también llamado ancho
modal (mode field diameter)

MME: fibra 6ptica multimodo (multi-mode fiber).

MR: micro-resonador 6ptico (micro resonator).

MS: mezclador de modos en fibras 6pticas (mode scrambler).

NA: apertura numérica de una fibra 6ptica (numerical aperture)

NGPC: producto interno de los gradientes de intensidad normalizada (normalized gradient
intensity inner product coefficient).

NIPC: producto interno de intensidad normalizado (normalized intensity inner product
coefficient).

NRPC: producto interno de los gradientes (por Roberts) de intensidad normalizada normalized
gradient intensity inner product coefficient by Roberts).

RI: indice de refraccion (refractive index).
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RIU: unidad de indice de refraccién (refractive index unit).

ROLI: regién de Interés (region of interest).

SOI: silice sobre sustrato aislante (silicon-on-insulator).

SMEF: fibra monomodo de telecomunicaciones estandar (single-mode fiber).

ST/PC: terminal conector de fibra 6ptica de corte plano (Straight Tip / Physical Contact).
TEM: modos transversales electromagnéticos (transverse electromagnetic modes).

TE: modos transversales eléctricos (transverse electric modes).

TM: modos transversales magnéticos (transverse magnetic modes).

WDM: multiplexores por longitud de onda (wavelength division multiplexer).

WGM: modos electromagnéticos de galeria (whispering gallery modes).
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Apéndice B. GUIAS DE ONDAS

Las ecuaciones de Maxwell sin fuentes que describen las ecuaciones de onda de los campos
eléctrico E y magnético H son:

92E

V2E — e, y) ulx,y)=—=0,

ot2
N e (B.1)
VZH — e(x,y)  u(x, y) 5z =0

Teniendo en cuenta una variacién temporal arménica de los campos (~e™'?t)  estas resultan:

V2ZH+k*-H=0,
donde:
k?=w? e(x,y) ulxy). (B.3)

siendo w es la frecuencia angular del campo propagante, € la permitividad eléctrica y u la
permeabilidad magnética.

Vale la pena aclarar que el sistema de ecuaciones presentado en (B.1) estd formado por seis
ecuaciones escalares, es decir, una para cada componente de los campos, que pueden resolverse
mediante una adecuada separaciéon de variables.

En el estudio de las fibras 6pticas de salto de indice como guias de ondas se consideran dos
cilindros dieléctricos concéntricos que conforman al niicleo de indice de refaccién mayor al indice
de la cubierta que lo rodea (n; > n,) como se presenta en la Fig. B.1. Por lo cual puede realizarse
una separaciéon de la variable longitudinal z, debido a la simetria de traslacién propia de la
naturaleza cilindrica del sistema bajo estudio resultando en los campos presentados en las

siguientes ecuaciones:

E(x,y,2t) = é(xy) - f(z)- e,

N . B4
ﬁ(nylth)=h(ny)'g(Z)'e_lwt: ( )
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y teniendo en cuenta que el operador puede escribirse como:

Vi= V2 + — .
et az%’
las Ecs. (B.2) se transforman en:
1 - 1 9%f(2)
V2 — k2=0
Gy ey T T B0
L G hy) 9D e |
RGey) Y T 9@ o7 '
introduciendo la constante 8 para el desacoplo de las ecuaciones:
RO
f(z) 0z? +ifz
= = = e— . B.7
1 azg(z) B 5 f(Z) g(Z) € ( )
0@ o7 "

donde el signo de la exponencial indica el sentido de propagaciéon de la onda sobre el eje z. De

modo que los campos resultantes tomaran la forma:
E(xy,z,t) = é(xy) - etiF7 - omiet

H h ; ; (B.8)
H(x,v,2,t) = h(x,y) - etihz . =it

\X e
L/ np 2a
__ [AETAE I g
# €1, Mo U U ¥ |7
11€2, Ho ,:\:']ju‘h'u

b

! Cubierta

Fig. B.1. Esquema del perfil de indice de refraccion de una fibra dptica de salto de indice.

Se tiene entonces que la dependencia funcional de los campos con las variables x e y se
establece a través de las siguientes ecuaciones diferenciales de autovalores y autovectores en B, é
—

y h:

(V2 +k?)-8(x,y) = B2+ é(x,y),

B.
(V% + kz) . ﬁ(x,y) =p2- I_{(x,y) ) (B.9)

donde la constante f que se present6 para la separaciéon es el factor de propagacién.
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El conjunto de soluciones de las ecuaciones (B.9) son discretas y representan los modos de la
guia que constituyen una base del espacio vectorial de las ondas que se propagan por la misma.
De modo que cualquier onda que es guiada se puede expresar como combinacién lineal de los
modos solucién.

A partir de lo desarrollado, como los modos forman una base, conllevan una relaciéon de

ortogonalidad definida por la siguiente ecuacion:
J(én X h5) dS = 8 Ny, (B.10)
Acwo
donde N, es la norma del modo y se define como:
N, = f(én x hy,) dS. (B.11)

Es a partir de esta definiciéon que se puede establecer que no hay acoplo de energia entre
modos.

Por otro lado la potencia transportada por un modo:
1 - - N | L - S 1
P=3R f(ExH*)ds =% f(enxh;‘l)ds =5Nn- (B.12)
Aco Ao

Mientras que la potencia transportada por la onda se puede calcular considerando los campos

como la combinacién lineal de los modos previamente establecida:

E(x, v, z,t) = 2 a, - é,(x,y) - etihz . =it
" (B.13)

ﬁ(x, y,z,t) = Z A - }_{m(x’ y) - etz . gmiwt

m

a través de:

1 - — - 1 1
P=E§R f(EXH*) ds =EER Zzana;ﬂn'é‘nmNn :ESR Zlanlz Ny =an: (B.14)
n m n

Ao n

es decir, es igual a la suma de la potencia transportada por cada modo.
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Si se consideran los campos presentados en la Ec. (B.8), con una onda que se propaga en
. . . . - g .
sentido positivo eje z y se separan los campos € y h en sus componentes, es decir:

E(xy, zt) = [ex(6,y) T+ ey (x,¥) ] + e, (x,y) k] - eBz=00) | (B.15)
H(x,y,2,t) = [he(x,y) T+ hy(x,9) ] + hy(x, y) k] - 1 F7=00) '

Del rotor del campo eléctrico se tiene:

0 . .
. aez—lﬁ-ey=1a),uo-hx,
TxE = —o(t,Y) o= if - ey — e, = iwpty - h (B.16)
HolX,y ot B-ex ox 7 Ho ~ Iy,
0 d

Mientras que del rotor del campo magnético:

d
——h, —if-h, = —iwe- e,

oo 0E 0

VXH= e(x,y)5=> iﬁ'hx_ahz = —iwe- ey, (B.17)
o, 9, __
ox !y T gyt = Tlwees.

Lo cual permite expresar cuatro de las componentes en funcién de las otras dos. Para lo cual

suelen considerarse e, y h, como independientes para llegar a expresar a las componentes

transversales como:

—i
BZ — k2

ey =

(6 e+ oo 51)
ﬁaxez wﬂo ayZ'

(B.18)

0 0
hy_—ﬁz—kz(ﬁ.@hz-l_wg'a%)’

donde k es el ntimero de onda definido en (B.3).
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Es importante tener en cuenta que aunque las ecuaciones mencionadas anteriormente se
obtuvieron utilizando coordenadas cartesianas, el resultado dado por ellas es general y se puede
escribir utilizando otros sistemas de referencia; e.g., cilindrico. Si

se desea encontrar una descripcién mas detallada de lo desarrollado en el presente apéndice

pueden consultarse las Refs. [10,11].
B.1.a. Modos TEM

Se denominan modos transversales electromagnéticos TEM (por sus siglas en inglés, transverse
electromagnetic modes) a aquellos donde ambas componentes longitudinales de los campos
eléctrico y magnético son nulas, es decir e, = h, = 0. En este caso entonces se tienen soluciones

distintas a la nula sélo si:

n

- (B.19)

B=k=w/eu=>pL=2m

donde n es el indice de refraccién del medio por donde se propagan los campos. De modo que la

velocidad de fase del modo resulta:

w 1

c
Vp=—m=—=—, (B.20)
TR Ve n
lo que indica que si el medio es aire la velocidad de fase es c.
Tomando e, = h, = 0 en las Ecs. (B.18) se tienen:
ey = \/E “hy,
& (B.21)
e, = —\/E- h
y e X
Resultando en la impedancia Z del modo:
|E| e +e,2 Jﬁ
7 = e ——— -,
|| N N € (B.22)
hy" + hy,

igual a la impedancia caracteristica del medio.
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B.1.b. Modos TM

En el caso donde sélo la componente longitudinal del campo magnético es nula, h, = 0, se los

denominan modos transversales magnéticos TM (por sus siglas en inglés, transverse magnetic

modes). A partir de las Ecs. (B.18) se tienen:

—if d
—if d
ey, = T](Z ' a_ez ,
g iwe ay (B.23)
hx = m . @ez ,
—iwe 0
hy = m . aez .
Resultando en la impedancia Z del modo:
|E.| _Jelrte? B
Z=17= = e B.24
|H¢| we (B.24)

B.1l.c. Modos TE

Anélogamente, en el caso donde sélo la componente longitudinal del campo eléctrico es nula,
e, = 0, se los denominan modos transversales eléctricos TE (por sus siglas en inglés, transverse

electric modes). Las Ecs. (B.18) se transforman en:

—iowp 0
ex='82_k2'$hz,
iwu d L
€y =2 _p2 pxltz
p7—k* 0x (B.25)
—ip d
hxzm.ahz,
—i P
hy = ——F

y—ﬂz_kz'@hz'

Siendo entonces la impedancia Z del modo:

|E\| e +e,? _wp

== =7 (B.26)
hy? + hy? A
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B.1.d. Modos Hibridos (HE y EH)

La situacién mas genérica resulta cuando ambas componentes longitudinales no son nulas. Los
modos en este caso se denominan hibridos y suelen clasificarse en funciéon del predominio de la
componente longitudinal del campo eléctrico e, o del campo magnético h,. En el primer caso
resultan ser EH mientras que en el segundo HE, cuya nomenclatura obedece al orden dominante
de los campos. Es necesario destacar que no es posible establecer una impedancia caracteristica de
los modos en este contexto. Resulta que el modo fundamental de una fibra 6ptica pertenece a este
caso, generalmente se lo denomina con HE;; y en la subsecciéon siguiente se desarrollard en

detalle.

B.2. MODOS DE LAS FIBRAS OPTICAS

Para obtener el espectro de modos de una fibra de salto de indice esquematizada en la Fig. B.1
resulta més sencillo expresar las ecuaciones de los campos presentada en (B.15) empleando un

sistema de referencia cilindrico, resultando de este modo en:

E(x,y,2,8) = 8(r,¢) el F90 = [6,(r,§) +&,(r, @) |- oiFz-0D)

H(x,y,2,t) = h(r,¢) - /P70 = [n.(r, ) + hy(r, §)] - P70 (20
De modo que los campos deben satisfacer las Ecs. (B.18) que se expresan como:
—i d wly 0
ér = g2 —kz(ﬁ are T %hz> ’
_ i ( 0 b L 0 )
i we 0 d (B.28)
=g (7 g P )
hy == (ﬂ 0yt we )
¢ =Bz _k2\r 99 2" V¢ 50 %)
donde los campos e, v h, deben satisfacer:
(V% + kz) “e, (1, ¢) = ﬁz ’ ez(r' ), (B.29)

(V+K2) hy(r,¢) = B? - h,(r, ).
Teniendo en cuenta que el operador en el sistema de referencia cilindrico es:
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(B.30)

16( 6) 1 0%
ror

72
=——(r=)+=5=——.
t or)  r2d¢p?

Para resolver las Ecs. (B.29) se puede nuevamente proponer una separacién de variables para

los campos, por ejemplo si:

e;(1,¢) = Re(r) ®.(¢),
h,(r,®) = Ry (r) ®r(¢) . (B.31)

y teniendo en cuenta que el nimero de onda definido en (B.3) también se puede expresar en
funcién de ko = ®/, como
k=w-\/e—y=—-n=k0-n, (B.32)
donde el indice de refracciéon n serd una funcién del radio r segin lo presentado en la Fig. B.2.
Asimismo, si el factor de propagacién f que se presenté en el desacoplo se expresa como funcién
de un indice de refraccion efectivo ngsr a través de:
B = ko Nesr, (B.33)

las ecuaciones a resolver se derivan de (B.29):

2
Fa< 6)+ 10 +k02_(nz_neffz)].Re(r)q,e(¢):0’

o ra r_zw (B.34)
10 0 1 92 5 . , .
?§<T§>+r_26752+k° 1(n? = neps?) | Ru(r) () = 0.
de lo que resulta:
Re(r) = Rp(r) = R(r), (B.35)

D (P) = Pp(P) = 2(¢).

n o
e

la

I
: [ =
— I —n,

: N

r

Fig. B.2. Perfil de indice de refraccién de una fibra de salto de indice.

Por lo tanto, presentando una nueva constante de desacoplo m se obtienen dos ecuaciones:
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2 1d m?2
WR(T)'F;ER(T)‘}' koz-(nz—neffz _T_Z “R(r) =0,
y (B.36)

La segunda ecuacién diferencial es ordinaria de segundo orden, como las raices de la ecuacién
caracteristica resultan imaginarias puras conjugadas +im, las soluciones pueden escribirse de
acuerdo a la formula de Euler mediante la siguiente combinacién lineal:

®(p) = A cos(me) + B sen(mg), (B.37)
con A y B escalares constantes. La funcién @ resultante es periddica y los valores posibles de m
son enteros. Dada la simetria cilindrica de la fibra 6ptica y que fisicamente los campos tienen que
ser univaluados en un punto, se tienen dos posibilidades diferenciadas para la funcién angular,
cos(mg) o bien sen(ma).

En cuanto a la primera ecuacién diferencial de (B.36) al multiplicarla por el factor r? es la
denominada Ecuaciéon de Bessel de orden m y por ende, tiene como solucién las funciones de

Bessel de orden m mostradas en la Fig. B.3, de acuerdo a:

n>ner=>RO) =AJp(h-1)+BYy(h-1),

B.38
n<negs=>R(@)=AKy(q-r)+Bl,(q-71), ( )

donde:

h:ko' nz—neffz,
(B.39)
q=ko" [Neps? —n?,

1

se las suele denominar constantes de propagaciéon transversal, y A, B son escalares constantes.
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Fig. B.3. Funciones de Bessel de orden 0 a 4 de argumento x: a) de primera especie Jn,, b) de segunda

especie Yy, ¢) modificadas de primera especie Ky, y d) modificadas de sequnda especie Ly,.

Considerando ahora que los distintos materiales que conforman la fibra poseen distinto indice
de refraccion (ver Fig. B.2), se estudia el comportamiento de las funciones R(r) en el interior del
nicleo, es decir si r € (0,a), y luego en la cubierta, cuando r € (a,b). En el primer caso, r €
(0,a), resulta que n > n.rr de modo que la dependencia funcional de la solucién estd dada por las
funciones de Bessel J,, e Y;,. Debido a que no hay cargas ni corrientes en el eje de la fibra, los
campos en la region correspondiente al niicleo deben permanecer finitos en r = 0. De las graficas
en la Fig. B.3.b, se evidencia que para todos los érdenes m las funciones Y, presentan un
comportamiento divergente cuando r — 0, por lo tanto los campos de la Ec. (B.31) tendran

dependencia solo de J,,, es decir:

e;(r,@) = AJm(h-1) cos(me)

hy(r, ) = B J;m(h 1) sen(mg) ° 21, @) = 4 Jm(h7) sen(me) (B.40)

bien h,(r,¢) = B J,,(h ") cos(m¢) r<a,

con A y B constantes.
Mientras que en el segundo caso, r € (a,b), ocurre que n < n.rr entonces la dependencia
funcional de la solucién estd dada por las funciones de Bessel modificadas K,,, e I,,. Para que la
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propagaciéon esté confinada en el ntucleo, los campos deben decrecer rapidamente o ser
evanescentes en la cubierta, de acuerdo con la reflexién total interna (mecanismo que genera la
propagacién guiada). A partir de las gréaficas en la Fig. B.3.c, se nota que las funciones I,
presentan un comportamiento divergente a medida que aumenta r para todos los 6rdenes m, de

modo que los campos de la Ec. (B.31) seran basados en K,,, de la siguiente forma:

e,(r,¢) = C Kn(q 1) cos(m¢) . e;(r,¢)=CKn(q 1) sen(me)
h,(r, ) =D K,,(q 1) sen(m¢) o bien h,(r, ) = D K,.(q 1) cos(ma) r>a, (B.41)

con C y D constantes.
En particular las funciones (B.40) y (B.41) requieren que tanto h como q tomen valores reales
para que los modos sean guiados, de modo que se restringen los posibles valores de  por:
ko ny, <pB <ky-ng, (B.42)
Si se considera la primera opcién dada por las Ecs. (B.40) para los campos en el nicleo, y si se

tiene en cuenta que h de la Ec. (B.39) se transforma en:

h1 = kO " ‘rl12 - neffz = h12 = k2 - ﬁZ , (B43)

entonces las componentes de los campos eléctrico y magnético resultan:

PO - B J(hy - )] - cos(mep)

er(r,$) = -5 [Bhy A) mhy ) +
1
—i , Bm

ep(r,9) = 5 |hohs * B (s ) + 52 Ay 1) - sen(mg)
1

eZ(rl ¢) = A]m(hl ' T') Cos(m¢) r<a (B44)

hy(r, ) = = [ Al (s 1) + Bhy - B 'm(hy 1) -sen(mg)
1

o, 8) = 5[ B iy 1) + werh - Ay )] - cosme)
1
ho(r,$) = B Jm(hy 1) sen(mgp)

Mientras que los campos en la cubierta seguirdn la primera dependencia de (B.41) y se tiene

que la constante q de la Ec. (B.39) se transforma en:

qz = ko - /neffz —ny2 =2 g% = B2 - k2, (B.45)

siendo asi las componentes de los campos:
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er(r¢) = — [ﬁqz € K'm(@z 1) + 2 D Ky(qy - 7)] - cos(mep)

ep(r, ¢) = qz_z [‘Uﬂofh "DK'p(qz-7)+ '87 C Kn(qy '7‘)] - sen(me)
e, (1, ¢) = C Kin(qz " 1) cos(m¢)

weym r>a, (B.46)
he(r, §) = —[ € Kn(q2 1) + Bz D K'n (g2 - 7)| - sen(mep)

o 9) = —5 [ D Ko 1) + 0820 € Koz 1) - costmg)
ol 8) = D Koz ) senlm)

En ausencia de cargas y corrientes, las condiciones de contorno en r =a del campo
electromagnético se convierten en condiciones de continuidad para los campos tangenciales ey, €y,

hg y hy, es decir:

O oy @)~ 0 (@) = 22D K g (@ @)
1 h1 a q>
AJm(hy - a) = CKp(qz - @)

pm we Bm wEe ’ (B-47)
BT (h:- AT (R a) = . ‘q)——2.cK .
hlza ]m( 1 a) + h1 ] m( 1 Cl) q22a m(QZ a) 9, m(qz a)

B Jm(hi-a) = D Ky (q, - @)

Para encontrar los valores de las constantes A, B, C y D se debe resolver la siguiente ecuacién

matricial homogénea:

pm ©Ho 1 gy P ) Y
h1 ]m(hl a) h_lj m(hl a) q22a Km(‘h a) 4 Km(QZ a) 4
Jm(hy - @) 0 —Km(q2 - @) 0 | B)l_5
19 0 ) P ) 22k ) Pk @) |\ 0. B
\hl m\/'*t1 h12a m\/t1 9, m\q2 qua m\q2 / D
0 ]m(hl ' a) 0 —Kp, (CI2 ' a)

De la cual se obtiene la ecuacién caracteristica mediante el calculo del discriminante de la

matriz de coeficientes igualado a cero, es decir:

n?J, (ha) nzsz(an)][lf (@ 1 Kn(a,0)] _ (pmy?[ 1 L1 ’ (B.49)
h1a]m(h1a) qzal(m(qza) hiaJ, (hya) qzaKm(qza) ko (qza)z (hya)?

la cual es denominada ecuacién de dispersiéon. Se obtiene el conjunto completo de modos
resolviendo dicha ecuacién para cada valor del coeficiente de desacoplo m obteniendo finitos 8

dentro de la condicién (B.42), para una dada frecuencia de trabajo k, = %/,. Para hacer
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referencia a los modos se emplea una nomenclatura especial, se agrega un segundo niimero entero
l para tener entonces un determinado valor B,,; (ver Fig. B.4). Y asi el primer subindice, el
ntmero m, indica el nimero de planos nodales de los campos. Mientras que el segundo subindice
es el orden en que aparecen las soluciones para cada valor del primer subindice y coincide con el
numero de anillos nodales de los campos.

En particular si se toma m = 0 en la ecuacién (B.49), se tiene la ecuacién caracteristica para

modos TM y TE. Siendo la de los primeros:

n12 _]’m(h1 ‘a) n n22 _K'm(‘h ‘a) _
hi-a Ju(hy-a) qz-a Kn(q:a)

0, (B.50)

ya que las tinicas componentes de los campos que no se anulan en las Ecs. (B.46) y (B.47) son e,,

e, ¥ hgy. Mientras que para los segundos:

1 _]’m(h1'a)+ 1 _K'm(‘h'a):
hi-a Ju(hy-a) qz-a Knp(q-a)

0, (B.51)

donde las componentes no nulas de las Ecs. (B.46) y (B.47) son h,, h, y eg.

Dado que el sistema (B.48) es homogéneo, cualquier solucién no trivial permite expresar tres
de los coeficientes A, B, C y D en funcién de uno de ellos. Si A se selecciona como independiente
(que se puede fijar en funcién de otros criterios, como la potencia propagada por el modo) es

posible calcular los cocientes entre los coeficientes

E—_‘B_m<i L)[ 1 _]’m(h1'a)+ 1 _K’m(CIz'a) -1

A~ wpa b @?)|hra Im(hita)  qrra Kp(qe-a) '
€_Imhi-a) (B.52)
A Km(QZ ) a) '

D Jm(hi-a) B

A Kp(qg-a)A’

Resulta que la primera relaciéon es de vital importancia, ya que es igual al cociente entre las

componentes longitudinales de los campo magnético y eléctrico hz/ez e indica cudl de los campos

es dominante, es decir, si los modos son HE o bien EH.
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m = 0 TEOl TMOl TEOZ TMOZ
m = 1 HEll EHll HE12 EHlZ
m = 2 HE21 EH21 HEZZ EHZZ

m  HE,, EH,, HE,, EHp,

Fig. B.4. Nomenclatura de los modos.

Por otro lado, de la condicién presentada en la Ec. (B.42) se obtiene una condicién de corte
G2 = 0= neprr =ny, (B.53)
y sucede que si g, es un imaginario puro los modos son de radiacién. En particular, al calcular el
limite de la ecuacién caracteristica dada en (B.49) cuando g, tiende a 0 se obtiene la frecuencia
de corte de cada modo.
Asimismo sucede que los argumentos de ambos tipos de las funciones de Bessel empleados no
son independientes, sino que definen el parametro frecuencia normalizada V que a su vez es

dependiente de la longitud de onda A, a partir de:

V= @7 T (@5 = o a )P~ ()7, (B.54)
es posible visualizar la cantidad de modos guiados a través de las curvas de ngsr en funcion de la
frecuencia normalizada presentada en la Fig. B.5. De esta imagen es posible visualizar el valor de
la frecuencia a partir del cual se tiene un tinico modo de propagacién para las fibras de salto de
indice, esta es la denominada frecuencia de corte. Y se obtiene a partir de la primera raiz de la
funcién de Bessel J,:

V. = 2,405. (B.55)
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1’5 T T v T T T T T T T T T T T T T T T
1,4f
HE,,
1HE,,
= 1,3‘ TEnz
E 1 TM,,
e 1 EH,,
k: 1EH,,
s 1,2F 1 HEzo
EH
1,1F -
. EH.,,
2= 10

Fig. B.5. Grafica de los modos guiados dados por el indice efectivo en funcién de la frecuencia
normalizada considerando a =5um, n, =1 y n; = 1,45.

B.3. MODOS DE LAS FIBRAS ESTRECHADAS (TAPERS)

Como se introdujo previamente se denomina taper a una fibra estrechada manteniendo la
geometria de la seccién transversal hasta un cierto didmetro que se puede preseleccionar. Al
momento de obtener los modos guiados en el interior de dicha estructura es necesario plantear el
mismo razonamiento que para la fibra de salto de indice de la subseccién anterior, pero deben ser
consideradas las dimensiones de la seccion estrechada. Si el didmetro de la fibra es suficientemente
pequeno (~10um) el nicleo puede despreciarse, pasando entonces a modos guiados por una
estructura de dos medios: la cubierta (que pasaria a ser considerada ahora como nticleo) y el aire
circundante (que tomaria el rol de cubierta). Sin embargo, cuando el taper no es tan estrecho el
nticleo de la fibra no puede ser considerado despreciable y al plantear las ecuaciones para los
modos se requiere considerar un perfil de indice de refraccion consistente de tres capas

concéntricas (n; del ntcleo, n, de la cubierta y ns =1 del aire circundante). Vale aclarar
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entonces que sera necesaria la definicién de nuevos parametros extras para lograr la descripciéon

de los modos.
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Apéndice C. FABRICACION DE TAPERS

Como se establecié previamente, se denomina taper de una fibra éptica al adelgazamiento de
su seccion transversal. Existen distintas técnicas para su fabricacién, entre las mas utilizadas
estdn el ataque quimico con &cido fluorhidrico [104-106] y la fusién y estiramiento [107].

El método de fabricacién empleado para los tapers utilizados en la presente tesis es el de fusion
y estiramiento, cuyo setup experimental se presenta en la fotografia de la Fig. C.l.a y
esquematizado en la Fig. C.1.b.

El mismo consta de dos motores 1 y 2 que estiran la fibra, mientras que el motor 3 mueve el
quemador que calienta la fibra con una llama de oxigeno y butano. Todos los motores son
movidos por el control de la estiradora conectado a una computadora (PC 1). La cual posee el
software desarrollado especificamente para este fin en el Laboratorio de Fibras Opticas de la
Universidad de Valencia. En dicha computadora se ingresa el didmetro de la fibra éptica que se
emplea y los detalles del taper a fabricar (longitud y didmetro de cintura). De modo que el
programa calcula las longitudes de las transiciones, y el largo de fibra necesario para comenzar el
estirado. Se debe colocar el trozo de fibra pristina buffer (es decir solo ntcleo y cubierta, sin
recubrimiento polimérico) y extremadamente limpio (se emplea acetona para tal fin) entre los
motores 1y 2.

Por otro lado otra computadora (PC 2) estd conectada al fotodetector y su funcién es
controlar la luz emitida por el diodo emisor de luz durante la fabricacién del taper, como control
de calidad general se busca un decaimiento menor al 10 % en el voltaje detectado. Lo que indica

que las perdidas inducidas por el procedimiento estan acotadas a un valor acceptable.
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b) Fibra zona del

pristina taper

T

Diodo
emisor
de luz

Motor
1

Revestimiento !

Fibra polimérico
optica
PC 1 Control de ;
Estiradora [k
S fezt butano

Fig. C.1. Fotografia (a) y esquema (b) de la disposicion experimental para realizar tapers en fibras dpticas.

Pdg. 112



Apéndice D. SPECKLE

Al iluminar objetos con un laser de onda continua altamente coherente se observa una
distribuciéon granular singular, debido a que la mayoria de las superficies son extremadamente
rugosas en la escala de una longitud de onda O6ptica (ver Fig. D.1). Como dicha superficie se
compone de muchas areas de dispersién independientes, la propagacion de la luz reflejada por esta
da como resultado la adicién de estos diversos componentes dispersados con diferentes retrasos.
De modo que, la imagen formada en un punto dado del plano de observaciéon consiste en una
superposicion de una multitud de funciones complejas de dispersiéon de amplitud, cada una de las
cuales surge de un punto de dispersién diferente en la superficie del objeto. La interferencia de
estas ondas coherentes genera el patrén granular que conocemos como speckle. Este patrén no
presenta una relacién uno a uno con las propiedades macroscépicas del objeto iluminado, sino que

es méas bien caético y desordenado, por lo que su descripcién es inherentemente estadistica [108].

Punto de
observacion .«

Superficie
dispersiva

Fig. D.1. Principio de operacion del speckle junto a la distribucion granular observada.

Asi los puntos brillantes que se ven en la imagen de la derecha de la Fig. D.1 corresponden a

una interferencia constructiva, los obscuros a una destructiva. Vale la pena aclarar que si se

mantiene el punto de observacion, y algo le ocurre a la superficie iluminada, varian los caminos

recorridos por las diversas componentes dispersadas resultando en un patrén de intensidades
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nuevo. Del mismo modo que hay un patrén de speckle generado por reflexién, también hay un
patron en transmision.

Se encuentran andlogos directos de las distribuciéon granular producidas por laser coherente en
todo tipo de imagenes, incluidas las de astronomia por radar, las imagenes Doppler, entre otros.
Asimismo, existen fenémenos estadisticos analogos al speckle en la propagaciéon de ondas de radio,
la estadistica temporal de luz incoherente, la teoria del ruido eléctrico de banda estrecha, asi
como también en la teoria general del andlisis espectral de procesos aleatorios. Debido a la
transversalidad de los fenémenos de interferencia aleatoria, el término “speckle” ha adquirido un
significado mucho mas amplio de lo que podria haberse imaginado originalmente. En Ila
actualidad, el término es aplicado a cualquier patrén de interferencia aleatorio que resulta de la
superposicion de multiples ondas coherentes o incoherentes.

Como se introdujo previamente, del andlisis estadistico que requieren los patrones de speckle
existen diversos coeficientes a definir para su procesamiento que caractericen las variaciones entre
patrones de speckle. El enfoque de esta tesis es en aquellos que conciernen la correlacién entre
patrones, siendo (x,y) las coordenadas del pixel se tiene que I,(x,y) es la distribucién de
intensidades del patrén de speckle tomado como referencia, y entonces el patron modificado sera
I:(x,y). En las siguientes subsecciones se presentan los coeficientes nombrados en las distintas
instancias de este trabajo. Dentro de dichas definiciones, el producto punto es aquel obtenido de
la multiplicacién de la intensidad I, del pixel (x,y) de una imagen con la I, de ese mismo pixel, y

los angle brakets indican el valor medio.

Pdg. 11



Apéndice D. Speckle

D.1. COEFICIENTE DE CORRELACION

Se lo denominé C, y calcula un vector con los coeficientes de correlaciéon de los patrones de
speckle I, respecto a Iy. La férmula que se utiliza es la definida por Begemann [109] de la siguiente
forma:

(10 ' It) - (10> -<It>

c(t) =

' (D.1)
Jl0 — 7] [2) - ]
Existe otro coeficiente de correlacién definido por Li et al. [81] en una patente mediante:
Iy — (L)) - Uy —A(I
() = L X[Uo = (lo)) - (e = (Ie))] (D.2)

CJEXo = Io)? X2 —(IN?

En su célculo se obtiene exactamente el mismo valor que el coeficiente C anterior, por lo que se

puede concluir que ambas definiciones son equivalentes.

D.2. PRODUCTO INTERNO DE INTENSIDAD NORMALIZADO

Se lo denominé NIPC y calcula un vector con los coeficientes del producto interno de
intensidad normalizado respecto al primer patrén de speckle I, fue definido por F. T. S. Yu et al.

[74] y utilizado por Fujiwara et al. [110]:

NIPC(t) = L0l . (D.3)

VEXUp)? - X XU)?

D.3. COEFICIENTES DEL PRODUCTO INTERNO DE LOS GRADIENTES (POR ROBERTS)

DE INTENSIDAD NORMALIZADA

Para mejorar la sensibilidad de la medicién, los patrones de speckle se pueden procesar antes

de la evaluacién de un coeficiente, dando lugar al denominado NRPC dado por:

22 90" 9t

NRPC(t) = :
VZX(90)? - X X(g)?
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donde go = G[Iy(x, )]y ge = G[I.(x,y)]; v la funcién G contiene la aproximaciéon del gradiente

por el kernel de Roberts [74] mediante:

G, NI =, ) = 1x+1,y+ D]+ I(x+1,y) = I(x,y+1)|. (D.5)

D.4. COEFICIENTES DEL PRODUCTO INTERNO DE LOS GRADIENTES DE INTENSIDAD

NORMALIZADA

Asimismo, puede evitarse la aproximaciéon del gradiente presentada previamente. Para ello se
empleé un coeficiente denominado NGPC y calcula un vector con coeficientes del producto
interno de los gradientes de intensidad normalizado respecto al primer patrén de speckle a través
de:

NGPC(t) = 2290 9 (D.6)

V22(90)? - 22()?

donde gy = G[Iy(x,y)]l v g: = G[I;(x,y)]; v la funcién G es el mddulo del gradiente de la

intensidad de la imagen en la posicién (x,y):

2

GliGe, )] = J[ I, y)] [%I(x,y)]. (D7)
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Apéndice E. PROCESAMIENTO DE IMAGENES

Con el fin de aprovechar las imagenes obtenidas y obtener los mejores resultados, se
procesaron digitalmente las mismas buscando mejorarlas y, asimismo, optimizar los coeficientes de
correlacion obtenidos. Entre los procesamientos empleados se encuentran:

e Filtrado pasa bajos de las imégenes en el espacio de frecuencias (Butterworth)
e Normalizacion sobre una regién de interés

e Andlisis de contraste del patrén de speckle (LASCA)

E.1. FILTRADO PASA BAJOS DE LAS IMAGENES EN EL ESPACIO DE FRECUENCIAS

(BUTTERWORTH)

Para disminuir el efecto de las franjas oblicuas presentes en las imagenes de los patrones de
speckle causadas por interferencias de alta frecuencia de los elementos 6pticos del setup, se aplicd
un filtro pasa bajos en el espacio de frecuencias (u,v). Dicho filtrado se realiza a partir del

algoritmo presentado en la Fig. E.1.

l
l
l

Patrones Patron a Transformada Filtro en Transformada Patréon
originales procesar de Fourier Frecuencias  Filtrada Filtrado
de speckle

Fig. E.1. Algoritmo de filtrado de patrones en el espacio de frecuencias.
El filtro pasa bajos seleccionado es el de Butterworth de orden n y frecuencia de corte Dy,

definido por la funcién de transferencia H:

1
H(u,v) = 15 D(wv)/Dy° (E.1)
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A partir de la gréfica presentada en la Fig. E.2., donde se opté por n = 2, se evidencia que el
filtro posee el valor méaximo de 1 en el centro, mientras que en la circunferencia en que
D(u,v) = Dy posee el valor de 0,5, y disminuye hasta ser nula para las frecuencias altas. La
ventaja de este filtro es que no tiene una discontinuidad abrupta en Dy como sucede con el filtro

pasa bajos escalon de Heaviside.

0.6 4 Jn ‘\
- i

Fig. I.2. Funcién de transferencia H(w,v) del fillro pasa bajos de Bulterworth de orden 2.

Para poder obtener el valor de la frecuencia de corte, se analiz6 la transformada de Fourier del
patrén de speckle, del cual se concluye que la informacién relevante se encuentra dentro de una
circunferencia con un radio de aproximadamente 20 (Fig. E.3.b). Empleando el filtro presentado
previamente (Fig. E.3.c), se obtiene como resultado un nuevo patrén de speckle (Fig. E.3.d) que

se presenta junto al patrén original (Fig. E.3.a).
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Apéndice E. Procesamiento de Imdgenes

b)

c) d)

Fig. I2.3. a) Imagen original de uno de los patrones de speckle capturados. b) Transformada de Fourier del
patrdén en a. ¢) Fillro de Bulterworth de orden 2 con frecuencia de corte 20. d) Imagen obtenida al aplicar el
filtro mostrado en ¢ sobre la transformada mostrada en b.

Se evidencia un cambio en la imagen obtenida, pero asimismo debe optimizarse el
procesamiento, por lo tanto para corroborar lo asumido del analisis de la transformada de Fourier
se filtr6 una imagen del patrén de speckle con distintos valores de frecuencia de corte en el rango
de 5 a 55 con paso de 5, y los resultados se muestran en la Fig. E.4. Asimismo, sobre los patrones
obtenidos se calculd el valor del contraste para emplearlo en la evaluacién del valor 6ptimo de
frecuencia de corte (ver Fig. E.5). De la Fig. E.4 es posible afirmar que con frecuencias mayores a
Dy = 30 vuelven a evidenciarse restos de las franjas oblicuas, mientras que de la grafica en la Fig.
E.5 el contraste maximo se tiene para Dy = 35. Se puede considerar que a partir de Dy = 30 no se
obtiene mayor informacién, por lo que se usa éste valor como relacion de compromiso con

contraste éptimo.
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Original

D‘ZO D‘ZS
0‘40 D‘éﬁ

Fig. E.4. Palrén de speckle original junto con las imdgenes oblenidas luego de aplicar el fillro pasa bajos

=

€

Butterworth de orden 2 con frecuencias de corte Dy en el rango de 5 a 55 con paso de 5.

1 — T T T T T T T T T
0.8
0.6
0.4 F .
F -~ Contraste del Patron Original
0.2 F -e-Contraste de los Patrones Filtrados ]
- - Valor Méximo
[J’IIII‘I\I\|\III‘I\I\IIIII‘I\I\IlIll‘I\I\i\lll‘l\l\lllll‘l\l\
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
D

0

Fig. E.5. Contraste de los patrones de speckle obtenidos luego de aplicar el fillro pasa bajos de Bulterworth de

orden 2 en funcion de las frecuencias de corte Dy.

En la Fig. E.6. a continuacién, se presentan a modo de ejemplo cuatro series de medicién,
donde cada patrén es el resultado de aplicar el filtrado con Dy = 30 sobre los tres estados

capturados: aire, movimiento y alcohol.
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Apéndice E. Procesamiento de Imdgenes

movimiento alcohol

Fig. E.6. Imdgenes fillradas en frecuencias con el filtro pasa bajos de Butlterworth de orden 2y con frecuencia
de corte de 30, todos los conjuntos (a, b, ¢y d) representan una medicion realizada bajo las mismas

condiciones en un mismo dia.

E.2. NORMALIZACION SOBRE UNA REGION DE INTERES

Se seleccioné como regién de interés (ROI) la ventana central de las imégenes originales
obtenidas eliminando un borde de 50 pixeles de ancho. Sobre la misma se realiz6 una
normalizacién para aprovechar todo el espectro de la escala de grises (0 a 255). Las imdgenes

resultantes de las cuatro series que se emplean de ejemplo estan en la Fig. E.7.
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movimiento alcohol

Fig. E.7. Imdgenes de la ROI normalizada, todos los conjuntos (a, b, ¢ y d) representan una medicion realizada

bajo las mismas condiciones en un mismo dia.

E.3. ANALISIS DE CONTRASTE DEL PATRON DE SPECKLE (LASCA)

Es un procesamiento en el dominio espacial, basado en el contraste con los pixeles vecinos de

acuerdo al algoritmo presentado en la Fig. E.S8.
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Ventana

Pixel N x N ]
E (x, _)"‘):H:: e V ;;(h)l' e
H _— — —
Patrones Patron a Matriz M [magen
originales procesar procesada resultante 7

de speckle

Fig. I.8. Algoritmo de procesamiento de patrones de speckle LASCA utilizado.

El algoritmo de célculo se basa en la seleccién de una ventana de N X N pixeles centrada en
(x,y), sobre la cual se calcula el valor K mediante la aplicacién de la siguiente ecuacion:
01

K = m ) (E2)

donde los angle brakets representan el valor medio y o; la desviaciéon estdndar, ambos de la
intensidad del patrén dentro de la ventana. Este es luego asignado en la posicién (x,y) de la
matriz M procesada. Posteriormente, se traslada la ventana al pixel (x + 1,y) y se repite el mismo
procedimiento. Asi sucesivamente hasta recorrer todos los pixeles de la imagen original. Vale
aclarar que este procedimiento genera un borde sin datos de espesor N /2. Sobre esta matriz M
procesada se calculan los parametros elegidos para caracterizar la medicién.

Si se desea visualizar la imagen resultante 7, la misma se obtiene a partir de M mediante

_ M(x,y) — min(M) _
t= max(M) — min(M) 255, (E-3)

A continuacion, en la Fig. E.9 se presenta el resultado de aplicar dicho andlisis de contraste

del speckle empleando N = 5 a las cuatro series de medicién usadas como ejemplo.
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aire movimiento alcohol

Fig. E.9. Imdgenes LASCA, todos los conjuntos (a, b, ¢y d) representan una medicion realizada bajo las

mismas condiciones en un mismo dia.
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Apéndice F. MICRO-RESONADORES OPTICOS

Un micro-resonador 6ptico es una guia de ondas micrométrica que forma una cavidad
resonante que admite modos transversales y longitudinales (que en este caso serian acimutales).
El confinamiento de la luz en su geometria no requiere la presencia de un material dieléctrico en
su interior, su principio de funcionamiento se debe a la existencia de modos electromagnéticos de
galeria, WGM (por sus siglas en inglés, whispering gallery modes). Al colocar un resonador 6ptico
cerca de una o dos guias de ondas, se permite el acceso a los modos de la cavidad resonante. Estos
resonadores se pueden implementar para aplicaciones tan diversas como laseres, amplificadores,

sensores, filtros épticos de eliminacién de canales, multiplexores 6pticos, entre otros [102].

F.1. FUNDAMENTOS DE LOS MICRO-RESONADORES

Para referirse a las caracteristicas principales de los micro-resonadores, se puede definir un
simple resonador de anillo, ver Fig. F.1, el cual forma una cavidad resonante periédica cuando la
onda que viaja adquiere un cambio de fase multiplo entero de 2w rad. Para obtener las relaciones
entre los campos incidente E;, transmitido E, y circulantes E; y E, deben combinarse las
relaciones del acoplador con las de retroalimentacién [102]. Que en el dominio espectral, estan

relacionados a través de la siguiente ecuacién matricial:

= 12w, .1

donde los coeficientes de auto-acoplamiento, r, y acoplamiento cruzado, t, son independientes de

la frecuencia y la matriz de coeficientes es unitaria. El campo E; en funcién de E, resulta:
E;=ac®E,, (F.2)

donde a representa la transmisiéon de amplitud y ¢ el cambio de fase, ambos para un tnico ciclo.

Este ltimo esta relacionado con la frecuencia angular como:
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¢=wTg, (F.3)

donde Ty es el tiempo de transito del resonador.

Fig. F.1. Esquema de acoplamiento a un resonador de anillo.

En este tipo de resonadores se retarda la senal entrante debido a un almacenamiento temporal
de energia Optica en su interior. Asimismo, la interferencia constructiva en el acoplamiento es
responsable de que la intensidad éptica circulante se acumule hasta un valor mas alto que el que
ingresa inicialmente.

Resolviendo el sistema de Ecs. (F.1) teniendo en cuenta (F.2) se obtiene una expresién que

relaciona el campo circulante y el campo incidente:

E3 ita e'®

= F.4
E;, 1-—rae®’ 4

de la cual se puede obtener el factor de acumulacion B a través del cociente de las intensidades de

los campos, es decir:

E, 2_ (1-12%)a?

P (F.5)

B =

" 1-racos¢+r2a?’

Si se grafica el factor B en funcién de la frecuencia angular normalizada (ver Fig. F.2) se
observan resonancias de picos agudos, que se encuentran separados una distancia denominada
rango espectral libre FSR (por sus siglas en inglés, free spectral range). En el caso que la
dispersiéon por ciclo recorrido sea despreciable, la respuesta espectral de B serd periddica. En

resonancia:

¢ =wTp =m2m, (F.6)
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con m entero y Ty es el tiempo de un ciclo, resulta que dos resonancias sucesivas, W, y w,, dan

una expresion para el rango espectral libre:

FSR 2m 2mc
=W — W =— = B
2 L TR Lneff

(F.7)

donde L es la longitud recorrida y n.rs es el indice de refraccion efectivo. Que también puede ser

expresado en longitudes de onda, siendo entonces:

2

A
FSR=——2—, (F.8)
L neff

donde 4 es la longitud de onda en espacio libre.

Los picos de las resonancias pueden caracterizarse por el parametro de fineza F, definido como
el cociente entre el FSR y el ancho total a la mitad de la profundidad FWHD (por sus siglas en
inglés, full width at half depth) de la resonancia. Se trata, por tanto, de una medida 1til de la

agudeza de las resonancias en relacién con sus espaciamientos:

7 FSR 2
~ FWHD 2r \’ (F.9)
2 arccos (1 T rz)
el cual en ausencia de pérdidas internas (r = 1) da como resultado:
T
F= . F.10
T (F.10)

Mientras que bajo las mismas condiciones (F.6) y con atenuacién despreciable (a = 1), el

factor B se transforma en:

147r
1—r

(F.11)

como se evidencia en la Fig. F.2.
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Fig. F.2. Factor de acumulacién en funcién de la frecuencia angular normalizada (Adaptado del capitulo
“Optical Microresonator Theory” por Heebner et al. del libro Optical Microresonators: Theory,
Fabrication, and Applications, pdgina 76).

Por ultimo, uno de los pardmetros clave de los micro-resonadores en aplicaciones de desarrollo
de sensores es su factor de calidad, Q, que es una medida de la resonancia en relacién con su
frecuencia central [94,102]. La definicion de este es a partir del cociente entre la energia
almacenada que circula dentro del resonador y la potencia perdida por ciclo:

Q Ealmacenada ) (F.12)

0
P, perdida

La intensidad después del n-ésimo ciclo alrededor del anillo estd dada por:
|Ey|? = em@aist |E,_y|? = e sk |Eg|?, (F.13)
donde a ;s representa las pérdidas tanto en el ingreso, la circulacién y la salida del anillo. Para
muchos ciclos, puede considerarse a n como variable continua, de modo que la intensidad perdida

por vuelta es:

d|En|*

dn . Gais L |En|*. (F.14)

Dado que cada ciclo dura un tiempo Ty, la potencia perdida por unidad de tiempo es:

dlEnlz _ idlEnlz _ _adis L |En|2
dt T dn Tr ’

(F.15)

Y en la definicién (F.12) resulta:
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TR
Q=w : (F.16)
0 ®ais L
Si se considera que a4;s L K 1, se tiene que:
Qgis L
Aw = 22, (F.17)
Tg
y entonces:
wo Ao
- -0 70 F.18
Q= 1 -~737 (F.18)

donde Aw y AA son los respectivos FWHD del pico resonante.

Por lo que este factor puede pensarse como una medida de la cantidad de luz perdida en cada
ciclo alrededor del MR. Vale la pena aclarar, que el factor es intrinseco a la geometria estudiada y
se ve influenciado por diferentes tipos de pérdidas. Entre las cuales se encuentran las pérdidas de
radiaciéon por curvatura, por dispersiéon debido a irregularidades de la superficie, por el material

en si y por contaminantes en la superficie [94].
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F.2. MODOS ELECTROMAGNETICOS DE GALERIA EN MICRO-ESFERAS

Para resolver las resonancias que se generan en micro-resonadores huecos con simetria

cilindrica debido a la existencia de los modos electromagnéticos de galeria WGM, se propone

considerar el caso de una esfera hueca de material dieléctrico (ny, & y Ho), radio interno a y

externo b en un medio homogéneo e infinito (n,, &, ¥ fy), ver Fig. F.3 [111].

. N €1, Ko

na

X Ny, &2, Ko

Fig. F.3. Esquema del resonador esférico.

A través del planteo de las ecuaciones de Maxwell sin fuentes se describen las ecuaciones de

onda de los campos eléctrico E y magnético H:

E(r,0, @, t) =8(r,0,p) eiot,
H(r,0, @,t) = 71(1‘, 0, p) e @t

Del rotor del campo eléctrico se tiene:

1 d
st %(senee(p)——eg
- o JdH 1r 1 0 0 ]
XE=—lu,— — e ——
v Hogr = r[seneagoer ar(r%)_
12 -2

Por otro lado, del rotor del campo magnético:

! ( Hh) ah]—'
_ rsenf 99 1Y e g ? twe
VXH=e—> 1[ ! 6
at senB(’)(p

= lwpg -
= lwg -

= lwg -

(r h(p)] —lwe

1 .
; [E (T‘ hg) _%hr] = —lwe -

Q)

T

(F.19)

(F.20)
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Como se procedié previamente, es posible entonces expresar cuatro de las componentes en
funcién de las otras dos. Si e, y h, se consideran independientes y se sigue un procedimiento
analogo al detallado en el Apéndice B pero en coordenadas esféricas, los campos deben satisfacer

entonces:

v2§+k2-Li= 0, (F.22)
VZH+k?-H=0,
donde, como se definié previamente, la constante k resulta:
k? = w?-e(x,y) - ulx,y). (F.23)
Considerando que el operador en el sistema de referencia esférico esta dado por:
2
P () e (00 5) et g 29

Para resolver las Ecs. (F.22) se puede proponer una separaciéon de variables para los campos,

de modo que:

er(r,§) = Re(r) 0,(0) D(9),
h,(r, ) = Rp(r) ©,(60) ©p(¢) . (F.25)

2
Si se multiplica por el factor 7"/ R © @ las ecuaciones (F.22) se transforman en

ii(rziR)+k2r2+Li(senGiG))+;d—zCI) =0
R,dr\ dr ¢ ®,send do do "¢) o, sen26dp? ¢ ’ (F.26)
Rndr\ dr 0, sen 6 db do ®,sen2fdgp? "’

de lo que resulta:

Re(r) = Ry(r) =R(r),
0.(6) = 0,(0) = 0(0), (F.27)
Do (P) = Pp(P) = ().

de modo que queda por resolver:

1d d
- 2 __ 2 ,.2
Rdr(r drR)+k Tt

d d 1 a2
— 0—BO)|+——— D=0 F.28
@senede(sen 6 >+¢> sen? 0 dgp? ’ (F28)

y si se multiplica las ecuaciones por sen? 8 queda:

2
—R
r dr

2 2
sen? 6 d( d ) 2 senf d ( d ) 1d° o (F.29)
R dr
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Presentando dos constantes de desacoplo, una que serd m y otra que se seleccionara como
I(l+1) conmy | enteros, se obtienen tres ecuaciones, cada una dependiente de una variable

diferente r, 8 y ¢:

e [r —R] +[k?r?2-1(l+1)]-R=0,
1 d
send do

ed@] +lia+ 1 i P F 30
sen do sen? @ T (F.30)

d>
W ® +m?-d=0.
Como sucedi6é previamente, la tltima es una ecuaciéon diferencial ordinaria de segundo orden,
cuya ecuacién caracteristica tiene raices imaginarias puras conjugadas +im, las soluciones pueden
escribirse de acuerdo a la férmula de Euler mediante la siguiente combinacién lineal:
() = A cos(mg) + B sen(me), (F31)
con A y B constantes.

Por su lado, la segunda ecuacién del conjunto (F.30) puede transformarse mediante la

sustitucién X = cos @ en:

2

a—xl e =0 (F.32)

—la- xz)%@()()] + [z(z +1)—
la cual resulta ser la ecuacion diferencial asociada de Legendre, cuyas soluciones estdn dadas por
los polinomios asociados de Legendre P"(X), ver Fig. F.4. De modo que la funcién 0(8) resulta:

0(8) ~ P™(cosH), (F.33)
y resulta que [ pertenece a los naturales sub cero mientras que m recorre los valores enteros entre
—1 y . Vale destacar que si [ no es un entero, se puede demostrar que la solucién de la Ec. (F.32)

diverge para cos@ = +1 (es decir § =0 o 8 = ). Como es necesario que la solucién resulte finita

en estos limites, se justifica la eleccién de la constante de separacién en la Ec. (F.29).
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Fig. F.4. Polinomios asociados de Legendre P, de grado l, orden m y de argumento X :
a) grado cero y uno, b) grado dos, ¢) grado tres, y d) grado cuatro.

Las funciones dadas por las Ecs. (F.31) y (F.33) se combinan para formar un arménico
esférico:
W™(0,$) = [A cos(me) + B sen(m¢)] P/"(cos0) . (F.34)

En cuanto a la primera ecuacién del conjunto (F.30) puede definirse una funcién Z a través de:

R(r) = \Z/%_) , (F.35)

de modo que se transforma en:

d? d 1\2
r2—Z +1r—17+ |k? 2—(l+—) Z=0, (F.36)
r2 dr 2

d
la cual es la Ecuaciéon de Bessel de orden l+% y tiene como solucién las funciones de Bessel

]l+1/2(k-r) y Yl+1/2(k-r) mostradas en la Fig. B.3. Lo que significa que las soluciones para la

funcién R(r) son las funciones esféricas de Bessel definidas a partir J y Y por:

- / i . /L . F.37
R(r)=C Zk—-rj”l/Z(k r)+D 2k-rYl+1/2(k r), ( )
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con C y D constantes.
Para el interior de la esfera hueca, r < a, resulta que el medio tiene indice de refraccién n,, se

puede suponer que la solucién es finita en el origen descartando asi la dependencia con Y, 1 /s En
el cascaron dieléctrico, a <r < b, de indice ny, se puede expresar la solucién a partir de J, 1 /Y

Y1 /, 0 bien empleando las funciones de Hankel dadas por:
2

Hl(i)l/z(k 1) =y, er) + 1Yy (k1)

@) . (F.38)
Hl+1/2(k - T') =]l+1/2(k . T) —1 Yl+1/2(k . r) .

Por ultimo, en el exterior de la esfera hueca, r < b, nuevamente el medio tiene indice n,, y su
dependencia funcional sera con las funciones de Hankel. Expresando el nimero de onda en funcién
de ky = ¥/, como

k=w- £y=%-n=k0-n, (F.39)

se llega a que la distribuciéon radial del campo del WGM esta dada por:

( T
Ci [2kgmy 7 Sty lo M2 1) r<a
_ - il © e
R(r) =< Cy4 ZkO-nl-r]Hl/Z(kO ny 1)+ Dy Zko-nl-rHHl/z(ko ny'r) a<r<b, (F.40)
T p® -
D, ZkO-nl-rH”l/z(kO ng T r>b

donde C;, C4, Dy v D, son constantes que a determinar empleando las condiciones de contorno

que establecen que las componentes tangenciales de los campos, tanto eléctrico como magnético,

deben ser continuas en las superficies. Por lo tanto los WGM en las micro-esferas pueden

obtenerse utilizando software de célculos, que por el método de elementos finitos discretizan un

dominio continuo, creando una malla que aproxima el dominio y facilita su resolucién.

Es posible demostrar que los modos radiales de niimero alto penetran mas profundamente en el

interior de la esfera, evidenciando entonces gran sensibilidad a cambios en el indice de refracciéon
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del material. Asimismo, como la cantidad de luz en el interior de la esfera depende del espesor de
la pared, para que el WGM tenga la capacidad de detecciéon la pared debe ser de unos pocos
micrémetros [112]. Si la pared es lo suficientemente fina, el campo puede llegar a la zona vacia

interior, siendo entonces sensible a cualquier cambio que se produzca en el canal microfluidico.
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