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Resumen

En este trabajo se presenta la fabricacion y caracterizacion de dispositivos de fibra 6ptica que
utilizan un compuesto polimérico fluorescente. El compuesto se fabrica por un proceso de mez-
clado simple para ser incorporados posteriormente en las puntas de fibras épticas convencionales.
El primer dispositivo fabricado con un compuesto fluorescente es un sensor de temperatura; el
polimero fluorescente se forma con polidimetilsiloxano (PDMS) como matriz para hospedar un
compuesto en polvo de fluoruro de itrio y sodio dopado con erbio e iterbio (NaY Fy : ErY'bd). Para
caracterizar el compuesto fluorescente se realizaron pruebas de efectos de concentracion del polvo
de NaY F, : ErYD en la matriz de PDMS, ademas de pruebas de fotoblanqueo y blanqueo térmi-
co. Se encontré que la senal fluorescente obtenida con el compuesto PDMS-NaY Fy : ErYb tiene
las mismas caracteristicas espectrales que presenta el polvo fluorescente sélo, y son ademas muy
similares a las que se obtienen cuando se incorpora en matrices de vidrio. Ademads, se observé que
el compuesto polimérico obtenido presenta buena estabilidad térmica para temperaturas de hasta
120 °C, y no presenta fotoblanqueo, al menos durante lapsos de tres horas.

El compuesto polimérico fluorescente se incorporé en una punta dual de fibra éptica para obtener
un sensor de temperatura por fluorescencia. Para lograr esto, se utilizaron moldes de teflon y
PVC para alojar el compuesto y la punta dual y asi conformar el sensor de temperatura. La
punta dual de fibra éptica utiliza dos fibras 6pticas multimodales convencionales, una para excitar
el compuesto fluorescente, y la otra para capturar la fluorescencia generada. La medicién de la
temperatura se realizé con la técnica de relacién de intensidad de fluorescencia (FIR), que consiste
en relacionar dos bandas espectrales de la emisién fluorescente cuyos niveles energéticos asociados
estan térmicamente acoplados. Los sensores fabricados con el polimero fluorescente se sometieron
a distintas pruebas y se observé que en general, presentan un buen desempeno en un rango de
temperatura de operacién de 20 a 120 °C, poseen una excelente linealidad (72 = 0.999), y pueden
realizarse mediciones con una resolucién de 0.5 °C y una sensibilidad de 2.521072 O~

El segundo dispositivo fabricado permite obtener efectos térmicos altamente localizados mediante
la absorcién de luz laser. Este dispositivo fototérmico se basa también en el compuesto polimérico
fluorescente, pero incorpora adicionalmente un recubrimiento de oro. Este se obtiene mediante
la técnica de sputtering con la cual es posible depositar capas delgadas de oro sobre el sensor
de temperatura antes descrito. El calentamiento de esta punta fototérmica se logra cuando la
radiacién laser que no se absorbe en el compuesto polimérico interactiia con la capa de oro.
Mientras que el material polimérico se utiliza para medir la temperatura mediante la técnica FIR,
el efecto fototérmico en la capa de oro permite generar calor de manera altamente localizada,
obteniéndose de esta manera un calentador de fibra 6ptica de dimensiones milimétricas, cuya
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temperatura puede monitorearse mediante la senal fluorescente. Se fabricaron dispositivos con
tres espesores de oro 5,10 y 15 nm y dos concentraciones de polvo fluorescente (1% y 2%) en el
compuesto polimérico. Los resultados muestran que para dispositivos con una concentracion de
1%, los incrementos de temperatura que se alcanzan son mayores comparados con los obtenidos
para una concentracion de 2 %. Otras caracteristicas de los dispositivos son las dreas que pueden
calentarse. Estas son cercanas a 1 mm?, como se verific6 adquiriendo mapas de temperatura
mediante el andlisis de imdgenes obtenidas por fluorescencia inducida por laser (LIFT).

La parte final del trabajo muestra los resultados de pruebas cualitativas de la generacién y trans-
ferencia de calor que pueden obtenerse con estos dispositivos. En particular se realizaron pruebas
de calentamiento en liquidos con diferentes conductividades térmicas, y se observé que, en algunos
casos, es posible alcanzar las temperaturas de ebullicién y generar burbujas de escalas milimétri-
cas. El interés de estas pruebas es entender los procesos de transferencia de calor de las puntas
fototérmicas hacia su vecindad, ya que estos efectos pueden resultar ttiles para tratamientos de
hipertermia en tejidos cancerigenos. De esta manera, la optimizacion de este tipo de dispositivos
podria ser 1til para desarrollar sondas para hipertermia basadas en tecnologia de fibras dpticas.
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Capitulo

Introduccion

El cancer es la tercera causa de muerte en México, representa el 12 % de todas las defunciones, y
cada ano se estiman 148 mil nuevos casos de cancer (65.5 mil en hombres y 82.4 mil en mujeres)
[1]. Este padecimiento es un proceso de crecimiento y diseminacién incontrolado de las células y
puede aparecer practicamente en cualquier lugar del cuerpo formandose un tumor. Una de sus
caracteristicas es la multiplicacion rapida de células anormales que se extienden mas alla de sus
limites habituales e invaden otras partes del cuerpo u érganos. A esto se le conoce como metastasis
y representa la principal causa de muerte por cancer.

El conocimiento sobre el inicio, la progresion, y el desarrollo de nuevos tratamientos contra el
cancer, ha aumentado significativamente, pero solo ha mejorado ligeramente la supervivencia del
paciente. La cirugia, la quimioterapia y la radioterapia son los tipos méas comunes de tratamientos
contra el cancer disponibles en la actualidad. Recientemente se han propuesto terapias alternativas
que buscan ser mas eficientes, locales (sélo afectan el tumor) y menos agresivas en cuanto a
la generaciéon de efectos secundarios en el paciente. Una de éstas es la denominada terapia de
hipertermia [2]. La terapia de hipertermia consiste en el tratamiento de tumores malignos a través
de un incremento de temperatura localizado, con el objetivo de producir un dano irreversible en
las células cancerosas al tiempo que se minimiza el efecto sobre los tejidos sanos circundantes. La
hipertermia ha demostrado ser una técnica prometedora para el tratamiento local de tumores, sin
embargo, el principal desafio para esta técnica es la disponibilidad de fuentes de calor localizado y
sensores para monitorear la temperatura, de tal manera que se pueda minimizar el dano térmico
en el tejido sano.

Actualmente se emplean diferentes fuentes de energia para provocar un incremento de temperatura
en el tumor, estas incluyen fuentes de microondas, radiofrecuencia, laser y ultrasonido [3, 4].
Cuando se utilizan estas fuentes se genera la hipertermia de afuera hacia adentro, es decir, se
produce un gradiente de temperatura que tiene un maximo en la superficie del cuerpo y va
disminuyendo rapidamente hacia las regiones mas internas. En este tipo de hipertermia, la mayor
parte de la energia se disipa en los tejidos sanos situados a lo largo del camino de la radiacién
externa (ver figura 1.1, a)). Como resultado, no se produce discriminacién térmica entre el tejido
objetivo y los tejidos normales, y esto puede provocar efectos secundarios. Por estas razones se
busca desarrollar métodos de hipertermia maés eficaces, y la solucién podria estar en el uso de
nanoparticulas (Nps).



Para generar hipertermia utilizando Nps se han empleado principalmente nanoparticulas magnéti-
cas, nanoestructuras de carbono y nanoparticulas metalicas que se inyectan directamente al tumor
[5, 6]. Las Nps absorben la energia procedente de una fuente externa (radiofrecuencia, luz laser,
microondas, campos magnéticos, etc.) para generar calor y asi potenciar los efectos de la hiper-
termia (ver figura 1.1, b)). De esta manera el calor generado ahora fluye del tumor hacia afuera,
con lo cual los efecto térmicos son més localizados y asi se minimizan los efectos adversos en
los tejidos sanos circundantes. Sin embargo, el uso de Nps es atin controvertido por su toxicidad,
biodistribucién y efectos a largo plazo en el organismo [7]. Una manera de aprovechar las ventajas
de la conversion térmica de las Nps utilizando luz laser y sin introducirlas al organismo es utilizar
las fibras opticas. Esto permite obtener una fuente practicamente puntual de calor que puede
introducirse a lugares de dificil acceso.

Terapia fototérmica
inducida con nanoparticulas

"

I

Luz laser

Tumor

Nanoparticulas

'+

|

\ll;r‘\

Nanoparticulas
en el tumor

Ultrasonido | | APlacion por Hipertermia por
Campo J Nano-RF . Nano- ultrasonido
magnético 4
? Hipertermia
Nano—magnética
a) b)

Figura 1.1: Calentamiento por medio de Nps. Las nanoparticulas se concentran en el interior del
tumor y pueden absorber la energia procedente de diversas fuentes externas para potenciar los
efectos de la hipertermia. a) Hipertermia de afuera hacia adentro y b) hipertermia de adentro
hacia afuera. Reproducida de [4]

En trabajos previos se ha demostrado la fabricacion y el principio de operacion de los denominados
microcalendores de fibra 6ptica [8]. Estos dispositivos se obtienen al depositar una pelicula de
oro (Au) de tamafio nanométrico en la punta de una fibra déptica (ver figura 1.2); la luz laser
es guiada a través de la fibra dptica (didmetro de 125 pm) e interactia con la pelicula de Au
provocando que esta se caliente, obteniéndose asi una fuente de calor de tamano micrométrico.
La temperatura que alcanzan estos dispositivos va desde decenas de grados centigrados hasta
temperaturas mayores a 90°C [9], y a pesar de que la generacién de calor es muy eficiente, tienen
como inconveniente que las lesiones que se generan con ellos es el orden de mm (< 1mm) debido
al tamano de micras de la fibra éptica [10]. En aplicaciones de terapia de hipertermia, resulta
mas conveniente calentar zonas de mayores dimensiones, tipicamente del orden de cm. De esta



forma, el desarrollo de dispositivos similares debe contemplar la capacidad de generar zonas de
calentamiento mayores.

Nanopelicula de Au

Fibra éptica

Figura 1.2: Microcalentador de fibra oéptica. El microcalentador consiste en un cable de fibra
dptica con un recubrimiento de Au de tamano nanométrico en un extremo. Tomada de [8]

Otro asunto de suma importancia es el control de la temperatura en los tratamientos de hiper-
termia. Actualmente la tecnologia de medicion de temperatura en estos procedimientos utiliza
mediciones no invasivas e invasivas. En el caso de la termometria no invasiva, las mediciones de
temperatura se realizan sin contacto con el dispositivo de medicién, los enfoques més conocidos
se basan en la resonancia magnética (RM), tomografia computarizada (TC) y ultrasonido , la
temperatura se infiere de las imdgenes obtenidas por estas técnicas [11]. Aunque existen claras
ventajas relacionadas con la ausencia de contacto y la posibilidad de obtener mapas de tempera-
tura 3D, la termometria basada en imédgenes no es lo suficientemente madura para ser utilizada
como una herramienta clinica para el monitoreo de todos los procedimientos térmicos. De hecho,
la termometria de resonancia magnética (TRM), que se considera el estandar de oro clinico actual
entre la termometria no invasiva, necesita secuencias disenadas especialmente y su sensibilidad
térmica depende de los tipos de tejido a observar. Ademas, el escaner de RM solo puede utilizarse
junto con dispositivos compatibles con la técnica; la termometria de tomografia computarizada
(TTC) utiliza radiacién ionizante (rayos X), por lo tanto, la primera preocupacién esté relacio-
nada con la dosis de radiacién al paciente. Ademas, su sensibilidad térmica nuevamente depende
del tejido, y solo existen estudios preliminares con respecto a su evaluacién de realizar pruebas
in vivo. [12].

En el caso de los métodos invasivos requieren que el sensor esté en contacto con el tejido objetivo.
Los dispositivos son mucho més rentables que los sistemas no invasivos de imagenes. Actualmente
los sensores més utilizados son los termopares y los sensores basados en fibra 6ptica (FOS, por
sus siglas en inglés) [13, 3, 14]. Los termopares son bastante precisos y tienen un tiempo de
respuesta relativamente corto. A pesar de ello, errores en la mediciéon pueden ocurrir por el empleo
de cables metélicos ya que estos pueden interactuar con la fuente de radiacion, ademas de que
poseen una conductividad térmica alta, y esto puede causar errores de exactitud en la medicién de
la temperatura [13]. La tecnologia de sensores de fibra éptica permite superar estos obstéculos:
gracias a su constitucién (vidrio o polimero), los FOS no son propensos a la sobreestimacion
causada por la absorcién de luz, y tienen baja conductividad térmica (el vidrio de silice es un
excelente aislante térmico). Ademads, los FOS son compatibles con la RM y se pueden usar durante
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los procedimientos térmicos guiados por TC y RM. Estas caracteristicas hacen que la tecnologia de
FOS sea particularmente atractiva para el monitoreo de la temperatura durante los tratamientos
térmicos.

Aunque se han demostrado varias técnicas para medir la temperatura con sensores de fibra éptica,
las mediciones basadas en fluorescencia son una de las técnicas mas utilizadas [15]. Las carac-
teristicas de las senales fluorescentes que se pueden monitorear como funcién de la temperatura
incluyen, corrimiento espectral [16], disminucion de la intensidad [17] y la relacién de intensidad
de un par de bandas fluorescentes [18, 19]. La tltima técnica se conoce como la relacién de inten-
sidad fluorescencia (FIR, por sus siglas en inglés) y se ha utilizado ampliamente para termometria
6ptica debido a sus capacidades de cancelacién de ruido [20]. La temperatura se obtiene a través
de la relacion de las bandas de emision de dos niveles de energia acoplados térmicamente y las
lecturas resultantes son independientes de la potencia de excitacién [20, 19]. Por lo tanto, cual-
quier fluctuacion en la senal de fluorescencia o en la fuente excitacion se elimina, simplificando
asi el procedimiento de mediciéon en comparaciéon con otras técnicas.

Los materiales mas utilizados en sensores de temperatura por fluorescencia con fibras épticas son
compuestos que utilizan lantdnidos, también conocidos como tierras raras (RE, por sus siglas en
inglés). Su estado de oxidacién mas importante es el 34 (iones lantédnidos Ln*t). Los (Ln®*")
son particularmente interesantes, pues cuando se incorporan como dopantes en alguna matriz
huésped presentan el fenémeno de conversién ascendente (upconversion ,(UC)). Las mediciones
de FIR generalmente dependen de la UC [21]. Especialmente los iones de erbio (Er3T) e iterbio
(Yb*"), se ha demostrado que son una pareja eficiente para generar UC en el visible que es til
para deteccién de temperatura [18, 19]. Esta combinacién de iones permite reducir la potencia de
excitacion requerido para generar la senal de fluorescencia [22]. Los sensores de temperatura de
fibra éptica con Er3t e Y3+ utilizando la técnica FIR, ya han sido demostrados incorporando
el material sensible (tipicamente vidrios dopados con RE) en la punta de una sonda de fibra
[18, 20, 23]. Se prefiere este enfoque sobre el uso de una fibra éptica dopada con RE para evitar
la senal de fondo generada a lo largo de la fibra misma, ya que se sabe que esto favorece la
extincién de fluorescencia limitando la resolucién espacial alcanzable [18, 14]. Mientras que las
matrices de vidrio han sido la opcién preferida para contener iones RE, otras matrices pueden
proporcionar medios mas simples para fabricar sensores basados en fluorescencia. Por ejemplo, los
compuestos RE han sido incorporados en una matriz polimérica, lo que permite obtener mapas
de temperatura en canales microfluidicos [24].

Combinando las ventajas que presentan las fibras opticas, los materiales fluorescentes de tierras
raras en matrices poliméricas y los efectos térmicos mediante la absorcion de luz laser de nano
peliculas de oro, se podrian fabricar sensores y calentadores para aplicaciones en terapia de hi-
pertermia. En este trabajo se presenta una propuesta para desarrollar un sensor de temperatura
con fibras opticas y un compuesto polimérico fluorescente, ademés de un calentador de tamano
milimétrico que se basa también en el compuesto polimérico fluorescente, pero incorpora adicio-
nalmente un recubrimiento nanométrico de oro. El calentador permite obtener efectos térmicos
mediante la absorcién de luz laser en la nano pelicula de oro. Se espera comprobar la funciona-
lidad tanto del sensor de temperatura como del calentador, para que en un futuro puedan ser
utilizados en el monitoreo de temperatura en tratamientos de hipertermia y el calentador como
fuente puntual de calor para llevar a cabo la terapia de hipertermia con areas de calentamiento
mayores a las reportadas con los microcalentadores.



Objetivo general

Fabricar y caracterizar dispositivos de fibra 6ptica que utilizan un compuesto polimérico fluo-
rescente que permitan generar calor al interactuar con luz laser, y simultaneamente medir la
temperatura que puede alcanzarse con ellos.

Los objetivos particulares son:

1)

Establecer un procedimiento que permita obtener de manera sisteméatica un compuesto
polimérico fluorescente que incorpore RE (NaY Fy : ErYb mezclado con PDMS) para apli-
caciones de termometria por fluorescencia.

Caracterizar el compuesto polimérico y evaluar su desempeno como material sensible a la
temperatura.

Incorporar el polimero fluorescente en una sonda de fibra éptica para conformar un sensor
de temperatura.

Caracterizar el sensor de temperatura de fibra optica.

Explorar la factibilidad de generar efectos fototérmicos con los compuestos poliméricos, al
incorporar peliculas de oro en su superficie.

Evaluar el desempeno del dispositivo formado por el compuesto polimérico fluorescente con
recubrimientos de oro para su aplicacion potencial en tratamientos de hipertermia.

La estructura del trabajo es la siguiente:

En el capitulo 1 se da una breve introducciéon al tema.

En el capitulo 2 se presentan los fundamentos tedricos relacionados con dispositivos fotonicos
para aplicaciones biomédicas, tratamientos de hipertermia y termometria con fibras 6pticas.

En el capitulo 3 se presenta la metodologia que se siguié para la fabricacién del compuesto
polimérico fluorescente y su caracterizacion para ser utilizado en termometria.

En el capitulo 4 se muestra el diseno y la fabricacién del sensor de temperatura de fibra
Optica y su caracterizacion.

En el capitulo 5 se describe la fabricacién del dispositivo fototérmico y su caracterizacién.

Finalmente, en el capitulo 6 se exponen las conclusiones derivadas de los resultados.






Capitulo

Antecedentes

2.1. Dispositivos foténicos para aplicaciones biomédicas

El campo de la biofoténica a menudo no esta bien definido, porque es un campo relativamente
nuevo que surgié de la investigacion realizada por las ciencias fisicas, biolégicas y la ingenieria.
La foténica incluye tecnologias épticas y electronicas ttiles para generar, manipular y detectar
la radiacién electromagnética en el espectro 6ptico. La fotonica biomédica, por lo tanto, puede
definirse como la ciencia y la tecnologia que utiliza todo el rango de radiacién electromagnética
mas alla de la luz visible para aplicaciones médicas. Este campo implica generar y aprovechar la
luz y otras formas de energia radiante para realizar diagnostico médico y terapia para la atencién
y prevenciéon de enfermedades [25].

2.1.1. La luz en diagndéstico, terapia y cirugia.

El uso moderno de la luz en la medicina comenzé en el siglo XIX, con mejoras rapidas en la
comprensién tanto de la naturaleza fisica de la luz como de las interacciones fundamentales entre
la luz y la materia. Un ejemplo notable es la fototerapia utilizada en el tratamiento inducido
por luz ultravioleta (UV) del lupus vulgar inventado por el médico Niels Finsen, quien en 1903
recibié el Premio Nobel de Fisiologia y Medicina por esta aplicacion. Desde 1960 el desarrollo de
los laseres ha abierto nuevas vias médicas. Hoy en dia numerosos dispositivos terapéuticos y de
diagnostico basados en el laser se usan de manera rutinaria en la clinica.

Dentro del tejido los fotones interactian con la materia bioldgica a través de diversos procesos,
que pueden clasificarse en términos generales en esparcimiento y absorcién (Fig. 2.1 y 2.2). El
esparcimiento puede alterar la ruta de propagacién, la polarizacion y el espectro de la luz inci-
dente. Las caracteristicas de la luz esparcida se pueden analizar y mapear para realizar tareas
de diagnédstico y/o para adquirir imdgenes. Por otro lado, la absorcién de la luz provoca que
la energia de los fotones altere la energia electronica o vibracional en las moléculas del tejido;
parte de esa energia puede re-emitirse a través de la fluorescencia, esparcimiento inelastico de
los fotones, o bien en forma de ondas acusticas. Esta emisién del tejido da informacién sobre
su microestructura y contenido molecular, y sirve como base para el diagndstico éptico [26, 27].
Similarmente, la fotoexcitacién de moléculas intrinsecas o agentes sensibles a la luz introducidos
en el cuerpo pueden afectar los tejidos y las células de varias maneras: a través de la generacién de
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calor (efecto fototérmico), reacciones quimicas (fotoquimicas) y procesos biolégicos (fotobioldgicos
y optogenética) [28, 29]. La terapia Gptica y la cirugia con laser utilizan estos efectos de manera

controlada.

———————— - - - - Diagnostico e lImagen- - - - - - - - - - -
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Figura 2.1: Mecanismos 6pticos representativos utilizados en diagnostico e imagen. Los objetos
circulares denotan fotones entrantes y salientes, con sus trayectorias indicadas por flechas sélidas
y punteadas. Los colores de los circulos representan el espectro de la luz; los circulos punteados
indican la absorcién de los fotones de entrada. Reproducida de [30].

Los rayos X y los rayos gamma han transformado la medicina moderna al permitir la tomografia
computarizada (TC) y la tomografia por emisién de positrones (PET), asi como la radioterapia.
Las ondas de radio y los campos magnéticos han hecho posible las imagenes por resonancia
magnética (IRM). Entre el amplio espectro de ondas electromagnéticas, la luz comprende una
region del azul al infrarrojo cercano (NIR) y proporciona una clara ventaja debido a su rango de
energia tinico de 0.5-3 eV. Estas energias caen en una ventana que permiten diversas interacciones
con moléculas orgénicas. A energias mas altas, puede ocurrir disociacién de enlaces (<3.6 eV para
enlaces C-C y C-H) e ionizacién (>7 eV); a energias mds bajas, la absorcién de agua domina,
evitando cualquier objetivo especifico de moléculas [31, 32]. Las tecnologias basadas en la luz en
aplicaciones relacionadas con la medicina aprovechan la variedad de interacciones entre moléculas
y la luz en esta ventana 6ptica (ver figura 2.2).
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Figura 2.2: Mecanismos opticos representativos utilizados en cirugia y terapia. Los objetos circu-
lares representan fotones entrantes y salientes, con sus trayectorias indicadas por flechas soélidas
vy punteadas. Los colores de los circulos representan el espectro de la luz; los circulos punteados
indican la absorcion de los fotones de entrada. Para el caso de la terapia, estan indicados los
efectos especificos de la luz sobre los tejidos y las células. Reproducida de [30).

En la figura 2.3 se muestra la fluencia éptica versus el tiempo de exposicién de algunas técnicas
utilizadas en diagnostico, terapia y cirugia.
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Figura 2.3: Técnicas opticas mapeadas de acuerdo con su fluencia éptica y tiempo de exposicién
(ya sea tiempo de iluminacion total para luz de onda continua o duracion de pulso). Los colores
representan areas médicas: verde para diagnostico, rosa para cirugia y azul para terapia. MPE,
exposicion maxima permitida. Reproducida de [30)].



En el cuadro 2.4 se presentan algunas técnicas y dispositivos foténicos utilizados en el area médi-
ca. Encontramos dispositivos muy conocidos como el otoscopio, oftalmoscopio, el oximetro, etc.
También se han desarrollado técnicas de imagen para el diagndstico de enfermedades (endosco-
pia, tomografia de coherencia déptica, imagenes de fluorescencia, etc.) en cuanto al area de cirugia
la utilizacién de diversos laseres ha hecho posibles avances en diferentes especialidades médicas
[33, 34, 35]. Por tltimo, hay un gran auge en cuanto al uso de dispositivos foténicos en terapia, es
importante mencionar que ya existen técnicas demostradas que son utilizadas para tratar ciertas
enfermedades, pero en especial, en tratamientos contra el cancer, los procedimientos térmicos
minimamente invasivos han obtenido un amplio reconocimiento en el campo de la extirpacion de
tumores [3]. Algunas de éstas técnicas se basan en inducir cambios en la temperatura de manera
localizada para eliminar el tumor [36, 37].

Diagnostico optico Cirugia Terapia
e Imagen laser
Pruebas de Dignéstico Oftalmologfa Ultravioleta Visible
punto de atencién con imagenes Comea (liser de excimero AF 193nm)  100-400nm  400-700 nm
Queratoplastia (Holmio-YAG 2100 nm) Lupus vulgar Ictericia neonatal
Otoscopio Endoscopia . UV radiation, 460490 nm
Oftalmoscopio . Ir mlmt_n s 95% UVA (320—400 nm) y Terapia de
Capsula dermatolégicos 5% UVB (290-320 nm) luz para trastomnos de
Oximetro endoscapica y estéticos Psoriasis UVB estado de &nimo
Deteccion Ima Remover marcas de la piel Vitiligo UVA Tratamiento
colorimétrica AZE0CS  (Dye 585 nm 0.4-2 ms: 5-10 J cm-2) antimicrobiano
oftalmicas Rejuvenecimiento 405-470 nm
T fia de (CO2 lasers (10.6 pm: 1-10 ns; Infrarojo
omogralia 5T cm-2)
? coherencia 6ptica 700 ) 1800 nm
AR UI’Olngﬂ- Fotobmmod_ulam(m _
= J\L\ Tomografia ¥ gastroenterologia Ne}“m?d'fﬂam‘:;@_‘éf_mlﬁa
- N optica difusa Hiperplasia de prostata erapia fotodinanuca
‘T : , (Nd:YAG 532 nm) Terapia fototérmica
Imagenes Litotricia (ablacion liser)
de fluorescencia (EHolmio-YAG) T . s térmicos
Cardiologia Ablacién por:
1 Extraccion de Radiofrecuencia
electrodos de marcapasos ultrasonido altamente enfocado
XeCl pulsado (100200 ns, Microondas
ﬂ 367 cm-2) Crioablacién
Microcalentadores

Figura 2.4: Técnicas y dispositivos fotonicos utilizados en diversas areas médicas.

2.1.2. Dispositivos fototérmicos de fibra éptica.

La fibra optica se ha utilizado en la industria médica incluso antes de su adopcién y posterior
explosién como la tecnologia elegida para las telecomunicaciones [38, 39]. Las ventajas de las fi-
bras 6pticas han sido reconocidas por la comunidad médica desde hace mucho tiempo. Las fibras
Opticas son delgadas, flexibles, estan fabricadas con materiales dieléctricos, son inmunes a la in-
terferencia electromagnética, son quimicamente inertes, no toxicas y ademas de tamaino pequeno
(del orden de pm). También se pueden esterilizar utilizando técnicas esténdar de esterilizacién
médica. Su principal ventaja radica en el hecho de que son delgadas y flexibles, por lo que pueden
introducirse en el cuerpo para realizar funciones de sensado, adquisicion de imagenes y tratamien-
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tos quirtrgicos y terapéuticos de forma remota [40]. Su aplicacién biomédica inicial y més exitosa
ha sido en el campo de las imagenes endoscopicas. Antes del desarrollo de estos dispositivos, el
unico método para inspeccionar el interior del cuerpo era mediante cirugia invasiva. Las fibras
Opticas generalmente se utilizan también para llevar luz a regiones de dificil acceso dentro del
cuerpo, ya sea para iluminar el tejido e inspeccionarlo, o si se usa luz laser con caracteristicas
adecuadas, se pueden generar efectos térmicos para cortar, extirpar o calentar el tejido [41].

-

* Cirugia minimamente invasiva: necesidad de sondas y catéteres LREES
desechables 7i £ i l;\
* Miniaturizacién, automatizacioén y robéts quirirgicos: 5 ) v A

necesidad de catéteres instrumentados

*Sensores compatibles con equipos de resonancia magnética,
tomografia computarizada, PET asi como tratamientos
de ablacién térmica con radiacién de RF o microondas:

necesidad de sensores de fibra

* Incremento del uso laser: necesidad de dispositivos de guiado
de fibra
* Mayor uso de imagenes opticas y técnicas de escaneo:

necesidad de sondas de fibra OCT

Figura 2.5: Tendencias en la industria médica que promueven el uso de fibras dpticas.

Las fibras opticas han revolucionado la medicina de muchas maneras y continian haciéndolo
gracias al advenimiento de nuevas tendencias quirtrgicas, como se resume en la figura 2.5. Una
de esas tendencias es la cirugfa minimamente invasiva (CMI) donde ahora la opcién es evitar
operar al paciente y en su lugar realizar pequenas incisiones o cortes a través de los cuales se
insertan una variedad de instrumentos quirirgicos como catéteres y sondas, minimizando el dolor
y las molestias postoperatorias [42]. Ademds, hoy en dia se ha incrementado el uso de robots
quirurgicos, de esta manera se espera que en el futuro, un cirujano podra operar de forma remota
utilizando brazos de control para realizar un procedimiento quirirgico desde la comodidad de
su consultorio mientras el paciente se encuentra en una ubicacién remota del hospital [43]. Sin
embargo, uno de los problemas con este tipo de sistemas es el hecho de que el cirujano pierde
la retroalimentacién manual real y no tiene sensibilidad de la fuerza necesaria para aplicar a
un bisturi u otras herramientas quirtirgicas. Esto se denomina retroalimentacién haptica. Estos
“cirujanos robodticos” operan utilizando herramientas y catéteres muy pequenos y para que los
elementos sensores sean compatibles con instrumentos tan delgados, la fibra éptica representa una
solucién ideal para proporcionar forma, posicién y deteccién de fuerza (desarrollo de sensores de
fibra éptica). Debido a la versatilidad de las fibras épticas y su uso en dreas médicas se ha buscado
también la fabricacion de dispositivos para realizar procedimientos terapéuticos. Por ejemplo, el
uso de fibras Opticas para generar efectos térmicos para terapia ha mostrado un buen potencial.
A la fecha, se ha reportado la utilizacién de fibras opticas para guiar luz laser que interactia con
el tejido para incrementar su temperatura, y también el uso de microcalentadores de fibra éptica,
que cumplen una funcién similar y se describen a continuacion.
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Efectos térmicos inducidos con laser mediante fibras 6pticas

En las ltimas décadas, la técnica de ablacién con ldser (LA, por sus siglas en inglés) ha de-
mostrado efectividad en el campo clinico. Ya se han demostrado resultados prometedores en
LA paliativa minimamente invasiva o LA potencialmente curativa de carcinoma hepatocelular,
metdastasis hepatica y nédulos en la tiroides [14-19]. La LA puede permitir la destruccion de las
células tumorales al dirigir la energia de la luz hacia el tejido a través de fibras dpticas [18,21]. La
energia de la luz se absorbe y se convierte en calor, y el aumento posterior de la temperatura del
tejido induce necrosis coagulativa (la muerte del tejido) en el objetivo [19, 22, 23]. Las dos venta-
jas principales de la luz laser guiada a través de fibra dptica son las siguientes: (i) su introduccién
en el cuerpo requiere tipicamente requiere de agujas finas flexibles no traumaticas, permitiendo
realizar procedimientos endoscopicos minimamente invasivos; (ii) es posible adecuar el patrén de
irradiacion para modular la distribucién de temperatura en relaciéon con la forma del tejido a
tratar mediante micro-patrones de la superficie de la fibra éptica de suministro [44]. A pesar de
estas ventajas la conversion de luz en calor estd limitada a la cantidad de luz que pueden absorber
las moléculas que constituyen los tejidos; para producir el incremento de temperatura deseado
generalmente se necesita utilizar ldseres de alta potencia (> 2 W) [45, 46, 47]. Los sistemas laser
de alta potencia son costosos, en comparacion con laseres de baja potencia y generalmente nece-
sitan sistemas de enfriamiento para su correcto funcionamiento. En la figura 2.6 se muestra un
ejemplo de la aplicaciéon de luz laser para el tratamiento de cancer en vias biliares. El tratamiento
se realizé con una laser operando a una longitud de onda de 940 nm, guiado a través de una fibra
6ptica multimodo con un nicleo de 440 pum. La fibra fue introducida en el conducto biliar y la
potencia utilizada para llevar a cabo la prueba fue de 7 W con un tiempo de exposicién de 7
minutos. La evaluacién del danio térmico fue llevada a cabo mediante un analisis histolégico y se
mostro que el incremento de temperatura alcanzado con el tratamiento fue efectivo para producir
datios en el tejido cancerigeno [48]. Nétese sin embargo que la potencia del ldser es alta, y esto
puede producir danos importantes en el tejido aledano. Ademads, el tratamiento se basa en la
absorcién de la luz en el tejido, y esta caracteristica puede variar en funcién del tejido a tratar.

Microcalentadores de fibra éptica.

Con el desarrollo de la nanotecnologia se ha hecho posible la fabricaciéon de nanoparticulas al-
tamente eficientes para convertir la luz en calor. Esta caracteristica atractiva ofrece nuevas po-
sibilidades para desarrollar nanoacalentadores o cuando se usan fibras épticas microcalentadores
(didmetro de la fibra 6ptica 100-600 (um)) capaces de calentar regiones espaciales pequenas y
delimitadas. Cuando una nanoparticula es iluminada por un haz de luz, algunos de los fotones
incidentes seran esparcidos por la nanoparticula mientras que otros seran absorbidos. Los fotones
absorbidos son responsables de la produccién de calor y en algunos casos de luminiscencia (ver
figura 2.7).

Los microcalentadores de fibra éptica se basan en el depdsito de nanomateriales en la superfi-
cie de la fibra optica. La luz laser que es guiada a través de la fibra éptica interactia con los
nanomateriales, produciendo fuentes de calor a través de la absorciéon. Se ha demostrado el uso
de los microcalentadores con fibra 6pticas utilizando nanotubos de carbono (NTC) (mediante el
depdsito dpticamente impulsado [49]) y microcalentadores con nano peliculas de oro depositadas
mediante la técnica de sputtering. (Ver figura 2.8,A).

Otro de tipo de aplicacién de los microcalentadores es la generacién de microburbujas. Se ha re-
portado la generacion de microburbujas para la deteccién de concentraciéon de sacarosa y peroxido
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1. Conducto cistico
I1. Conducto biliar comun

Figura 2.6: Esquema de la anatomia del arbol biliar (A). Fibra éptica que guia la luz ldser en el
conducto biliar comiin a través de una incision longitudinal de 1 cm (B) y ablacién laser (C). Se
tomaron imagenes utilizando la cdmara laparoscépica. Imagen tomada de [48]

Figura 2.7: Representacion esquematica de los diferentes procesos activados cuando un haz de
luz laser interactiia con una nanoparticula. Se incluye la presencia de dispersion, luminiscencia y
generacion de calor. El calor y la luminiscencia se producen como resultado de la absorcion de la
luz. Imagen tomada de [6]

de hidrégeno[50]. En este caso se deposita una nano pelicula de oro (mediante la técnica de sput-
tering) en la punta de una fibra éptica de 125 pm de didmetro, para fabricar el microcalentador.
El microcalentador es introducido en un capilar de seccién transversal cuadrada, el capilar se llena
con una disolucién de sacarosa con agua desionizada. Un laser con una longitud de onda de 1550
nm se acoplé a la fibra y la interaccion de la luz laser con la nano pelicula produce suficiente calor
para generar una burbuja de 58.8 um de didmetro. Cuando aumenta la concentracién, aumenta
el punto de ebullicién y la soluciéon necesita mas calor para evaporarse y generar microburbujas.
El diametro de la microburbuja que se genera puede asociarse con la concentracién de la mezcla
(ver figura 2.8,B)).
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La generacién de burbujas en fibras también se ha utilizado para sensores microfluidicos y con-
troladores de flujo [51]. En la figura 2.8,C) se muestra un microcalentador dentro de un canal
microfluidico hecho de polidimetilsiloxano (PDMS) y lleno de agua destilada. El micro calentador
se fabrica depositando una pelicula delgada de Au en la punta de una fibra monomodo conven-
cional utilizando un evaporador térmico. Cuando la luz laser de 980 nm con una potencia de 20
mW es guiada a través de la fibra, la pelicula absorbe la radiacion y se calienta, el calor generado
es suficiente para vaporizar el agua, de tal manera que se genera una burbuja en la superficie
de la fibra. Por tltimo, se ha reportado un micro-calentador de fibra éptica basado en un cristal
de silicio empalmado en la punta de una fibra monomodo[52]. Con este dispositivo se alcanzan
temperaturas mayores a 1000°C (ver figura 2.8,D)).

Como hemos visto los microcalentadores presentan grandes ventajas, por ejemplo, la conversién
térmica que se lleva a cabo con el depdsito de nano peliculas de Au, utilizando potencias de laser
del orden de mW y la flexibilidad que representa el utilizar fibras épticas . Estas caracteristicas
los hacen dispositivos prometedores para ser utilizados en terapia de hipertermia.

A) B)

Fibra

Pelicula de Au

T

Fibra optica Fibra optica Fibra optica

con nanotubos .qn pelicula de Au
de carbén

Crlstal de silicio

Fibra optica Microcalentador

&= Calentamiento

Figura 2.8: A) Esquema representativo de microcalentadores con nanotubos de carbono y nano
peliculas de Au [53]. B) Generacién de microburbujas para la deteccion de sacarosa [50]. D)
Generacion de microburbujas en un canal microfluidico [51] y C) micro-calentador fabricado con
un cristal de silicio, el dispositivo alcanza temperatura de hasta 1000 °C' [52].

2.2. Tratamientos de hipertermia.

El cancer es una de las enfermedades mas letales en el mundo, se calcula que tan solo en 2015, 8.8
millones de personas murieron de cancer casi una de cada 6 muertes en el mundo [54]. Los métodos
terapéuticos estandar para tratar el cancer incluyen cirugia, quimioterapia y radioterapia, sin em-
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bargo, en general estos tratamientos no son del todo efectivos y esto se debe a las dificultades para
tratarlo. Algunas de las dificultades para tratar el cancer se deben a sus capacidades distintivas
para el escape inmune (las células cancerosas pueden ser invisibles para el sistema inmunolégico
y no pueden ser eliminadas por este), la metdstasis y la resistencia a las terapias contra el cancer.
De esta forma, se han propuesto terapias alternas que buscan ser més eficientes, locales (sélo
afectan el tumor) y menos agresivas. Dentro de estas se encuentran las terapias bioldgicas, el uso
de medicina homeopética, terapia fotodindmica, inmunoterapia y terapia de hipertermia [55].

2.2.1. ;Qué es la terapia de hipertermia?

El término hipertermia es una combinacién de dos palabras griegas: hiper (aumento) y therme
(calor), basicamente se refiere a un aumento de la temperatura. La hipertermia consiste en elevar
la temperatura de todo el cuerpo o de una parte del cuerpo por encima de la temperatura normal
durante un periodo de tiempo. El rango de la temperatura aplicada en esta terapia fluctia de 41
°C a 45 °C. El aumento de la temperatura provoca cambios fisiologicos en las células cancerosas
y como consecuencia su muerte. En la tabla 2.9 se muestra el efecto del calentamiento sobre los
tejidos cuando la temperatura es superior a 43 °C.

Aumento de la perfusién y permeabilidad en los tejidos,

aumento de la concentracion y/o activacion del farmaco,

mejora de la tasa de metabolismo del farmaco, Carbonizacion
aumento del efecto del ciclo celular, aumento del pH, de tejidos.
fortalecimiento de la sensibilidad de los tejidos a la radioterapia.

T

43 °C-45 °C >47°C  >100°C >150°C =>300°C =>500°C

37.5°C Reduccién de la actividad
enzimética.
v Vaporizacion
41 °C-45 °C de tejidos.
o o 0 o v
Temperatura 30 C—60 C 90 °C-1 00 C Plasma.
corporal del Desnattu‘a].l_zacmn Desv..ecacmt} Y
cuerpo. y coagulacion de deshidratacion
las proteinas. de tejidos. v
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Figura 2.9: Efectos en los tejidos producidos por el aumento de la temperatura.

En la figura 2.10 se presenta un esquema de los procesos biolégicos producidos por la hipertermia y
que desencadenan en la muerte celular, ya sea por apoptosis o necrosis. En el caso de la apoptosis,
también conocida como muerte celular programada, es un proceso fisiologico que se activa cuando
las células que ya no son necesarias se eliminan del cuerpo; en este caso las células inducen su
muerte a proposito. Por otro lado, la necrosis es un proceso de muerte celular producido, por lo
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general, por la falta de riego sanguineo como consecuencia de traumatismos (fisicos, quimicos,
irradiacién o agentes infecciosos, dano mecanico, en nuestro caso por temperaturas extremas, etc)

HIPERTERMIA e Aumento de la

tasa metabdlica

b
Dafio a las proteinas

Aumento en la
generacion de
especies reactivas

=3‘0);,1'dacif:')n de oxigeno
*Agregacion
*Desnaturalizacién gl
A 4
Daiio del nucleo Dafio de la membrana
* Inhibicién de los mecanismos * Funciones de transporte alteradas.
de reparacién del ADN. * Mecanismos de sefializacién
celular alterados.

A
Inhibicion de la proliferacion celular
* Detencion del ciclo celular
« Catastrofe mitética

|

Muerte celular
* Apoptosis (dosis baja de calor)
* Necrosis (dosis alta de calor)

Figura 2.10: Cambios celulares inducidos por hipertermia que podrian conducir a la muerte de
células tumorales [56]

El procedimiento para realizar el tratamiento de hipertermia depende de la naturaleza del tumor
a tratar. De manera general, hay dos procesos que pueden seguirse para la hipertermia: el calenta-
miento local /regional (se calienta solo una parte del organismo) y el sistémico (consiste en calentar
todo el cuerpo). Cuando se usa hipertermia local [57] el calor se aplica en un area pequena, como
un tumor. Para llevar a cabo los métodos de hipertermia se usan varias técnicas para suministrar
energia a fin de aumentar la temperatura en el drea a tratar. Se pueden usar diferentes fuentes
de energia para generar calor, por ejemplo, microondas, radiofrecuencia, ultrasonido e inclusive
aplicar temperaturas muy bajas.
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Figura 2.11: Representacion de los métodos de hipertermia.

2.2.2. Tratamientos de hipertermia

Una familia particular de técnicas minimamente invasivas esta representada por el uso de fuentes
de energia, que inducen un incremento de temperatura localizado (luz laser (LA), ablacién por ra-
diofrecuencia (RFA, por sus siglas en inglés), ultrasonido enfocado de alta intensidad (HIFU, por
sus siglas en inglé) y microondas (MW, por sus siglas en inglés)) y el uso de campos magnéticos
para destruir células cancerosas mientras se conserva el tejido sano circundante. A continuacion,
se muestran las técnicas minimamente invasivas mas utilizadas y algunas aplicaciones en el tra-
tamiento de tumores (ver figura 2.12).

Ablacién laser (LA). La luz ldser es guiada por una fibra éptica (didmetro de 300-600 pm), en
contacto con el tumor. La terapia se basa en los efectos fototérmicos relacionados con la absorcién
de luz laser por el tejido bioldgico, lo que resulta en hipertermia tisular alrededor de donde se aplica
el calor. La extirpacién del tumor puede atribuirse a varios mecanismos, incluida la formacion
de plasma, la vaporizacién de tejidos, la combustién y la fragmentacion explosiva de tejidos. Las
longitudes de onda de luz tipicas utilizadas para la eliminacién del cédncer son 980 nm (laser de
diodo) y 1064 nm (laser Nd: YAG), que garantizan una profundidad 6ptima de penetracién de la
luz en el tejido. La eficacia de la terapia estd relacionada con varios parametros: ajustes del laser
(potencia, energia, tiempo de exposicién), longitud de onda del ldser, modalidades de emisién del
aplicador, asi como las caracteristicas de absorcién del tejido objetivo. La LA se ha utilizado para
tratar tumores hepdticos [58], rinén e higado [59], nédulos en la tiroides benignos [60] y gliomas
[61].

Microondas (MW) . Mediante técnicas de iméagenes, el tumor se localiza y se coloca una antena
de microondas delgada (calibre 14.5) directamente en el tumor. Un generador de microondas emite
una onda electromagnética a través de la parte expuesta no aislada de la antena. Las microondas
electromagnéticas agitan las moléculas de agua en el tejido circundante, produciendo friccion y
calor, lo que induce la muerte celular. Las principales ventajas de la tecnologia de microondas,
incluyen temperaturas intratumorales mas altas, mayores volimenes de afectacion y tiempos de
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Figura 2.12: Técnicas minimamente invasivas para el tratamiento de tumores. Imagen adaptada
de [3]

terapia mas cortos [62].

En las clinicas el ultrasonido focalizado de alta intensidad (HIFU) se ha aplicado para tra-
tar una variedad de tumores malignos sélidos con un volumen bien definido que incluye pancreas,
higado, préostata, mama, fibromas uterinos y sarcomas de tejidos blandos. En comparacion con las
modalidades convencionales de tratamiento de tumores, como la cirugia abierta, la radioterapia
y la quimioterapia, el HIFU tiene las ventajas de ser no invasivo, no ionizante y presenta menos
complicaciones después del tratamiento. Hay dos mecanismos principales involucrados en la hi-
pertermia por HIFU: un efecto térmico y un efecto mecénico, es el efecto térmico el que se utiliza
para la hipertermia. El efecto térmico de HIFU es la generacién de calor debido a la absorcion de
la energia actistica con una elevacion rapida de la temperatura en el tejido local. La temperatura
del tejido alcanza mas de 60 °C y generalmente conducira a la muerte celular instantanea e irre-
versible a través de la necrosis, que es el mecanismo principal para la destruccién de las células
tumorales en la terapia con HIFU. El enfoque del haz de ultrasonido produce altas intensida-
des (100-10 000 W /cm?, con presiones de compresién méximas de hasta 70 MPa y presiones de
rarefaccién de hasta 20 MPa); en una ubicacién especifica dentro de un volumen pequeno (por
ejemplo, aproximadamente 1 mm de didmetro y aproximadamente 10 mm de longitud), lo que
minimiza el potencial de dafio térmico al tejido fuera de la regién focal [63].

La energia de radiofrecuencia (RF) se ha utilizado con éxito durante 40 afios en el tratamien-
to neuroquirdrgico de tumores cerebrales pequenos, vy ha demostrado ser una técnica segura y
reproducible. La técnica se basa en suministrar energia de RF al tejido a través de una punta
de electrodo expuesta. La ablacion de tumores solidos con RF resulta del calentamiento resistivo
local, que se produce cuando los iones siguen las oscilaciones del campo eléctrico alterno de alta
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frecuencia. El calentamiento comienza inmediatamente adyacente a la punta del electrodo activo
y se extiende hacia el tejido circundante, lo que induce la muerte celular como resultado de la
desnaturalizacion irreversible de las proteinas. En la actualidad existen diversos dispositivos ge-
neradores de RF para ablacion, tal como se muestra en la figura 2.13. En el inciso a) el electrodo
de perfusién HiTT 106 tiene microporos en la punta de la aguja para infusién salina. La bomba
de jeringa controlada digitalmente se conecté al generador de RF de 60 W (frecuencia, 375 kHz)
para proporcionar un flujo salino continuo a través de los microporos hacia el tejido circundante
durante la ablacién. (b) El electrodo de punta fria (grupo enfriado internamente) se conect6 al
generador de RF de 250 W (frecuencia, 480 kHz). Los ejes de las tres sondas enfriadoras estén
separados 5 mm y aisladas eléctricamente solo 2.5 cm de punta activa es expuesta. La guia acrilica
mantiene la distancia correcta entre las sondas. (¢) Electrodo RF 3000 (12 dientes expandibles)
con dientes curvos completamente desplegados asemejandose a un paraguas. El generador de co-
rriente eléctrica alterna funciona a 200 W (frecuencia, 480 kHz). Las ondas de RF emanan de
cada diente. (d) Electrodo modelo 1500 (electrodo expandible de nueve dientes) con dientes curvos
completamente desplegados en configuracion de un arbol de navidad. El generador funcionaba a
150 W (frecuencia, 460 kHz) [64].

Figura 2.13: Electrodos empleados en ablacion por rafiofrecuencia a) electrodo de perfusion HiTT
106, b) electrodo de punta fria (Cool Tip), ¢) electrodo RF 3000 y por iltimo d) electrodo 1500.
Imagen adaptada de [64]

El control de la temperatura en los procedimientos de hipertermia es de suma importancia, pues
como se ha visto la influencia del aumento de la temperatura tiene diversas afectaciones en los
tejidos, de modo que la termometria para llevar a cabo las terapias es clave para el éxito de estas.

2.3. Termometria en terapia de hipertermia

Para llevar a cabo la terapia de hipertermia se necesitan tres elementos: una fuente de calenta-
miento, un sistema de control para ajustar la dosis aplicada y un sistema de termometria para
monitorear la evolucién de la temperatura. Este ultimo elemento es de suma importancia, pues
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como hemos visto el monitoreo de la temperatura se considera particularmente beneficioso para
ajustar la energia suministrada durante el tratamiento. Actualmente, la tecnologia de medicién de
temperatura incluye principalmente dos tipos: mediciones de temperatura no invasivas e invasi-
vas. En el caso de la termometria no invasiva, una alternativa prometedora es la termometria por
resonancia magnética (TRM), ofreciendo la capacidad de realizar un mapeo 3D de la temperatura
del cuerpo en tiempo real [4], aunque tiene algunas limitaciones serias que incluyen:

= es una técnica costosa

= 1o es ampliamente disponible

= 10 es aplicable a todos los tipos de tejido
= no es lo suficientemente precisa y estable

En el caso de los métodos invasivos los dispositivos son mucho més rentables que la TRM. Den-
tro de los dispositivos mas utilizados se encuentran los termopares y los sensores de fibra éptica
(FOS). De hecho, en el mercado existen sondas de suministro de calor que ya integran los sen-
sores de temperatura (por ejemplo, el dispositivo StarBurst® XL RFA [65]), minimizando asi la
invasividad del procedimiento (ver figura 2.14).

2 cm tumor

4cmde

) ~a Seccion
/ rigida

Seccién
flexible

Figura 2.14: EI electrodo de RFA StarBurst es un dispositivo versatil que cuenta con secciones
rigidas de (metal) y flexibles (polimero). Su capacidad para doblarse hasta 90 grados en todas
las direcciones permite una facil incorporacion en sistemas de resonancia magnética y tomografia
computarizada. Su innovador diseno permite que se utilice en procedimientos percutaneos, la-
paroscopicos e intraoperatorios. Presenta miltiples capacidades de tamano de ablacion esférica
de hasta 5 cm de diametro en incrementos de 1 cm, y cuenta 5 termopares para la mediciéon de
temperatura en tiempo real. Reproducida de [65]

2.3.1. Termometria con fibras épticas

La razon principal de interés en los sensores de fibra optica, en la mayoria de los casos, se deriva de
las diferencias fundamentales entre el uso de la fibra éptica y un cable de metal para la transmision
de senales. Estas diferencias otorgan a los sensores de fibra optica las siguientes ventajas:
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1. Inmunidad eléctrica, magnética y electromagnética. Una de la caracteristicas mas
importantes del sensor de temperatura de fibra éptica. Las fibras opticas estan hechas de
vidrio o polimero, materiales aislantes, por lo tanto, no conducen electricidad, no pueden (en
principio) introducir rutas de cortocircuito o problemas de seguridad eléctrica. Del mismo
modo, no absorben cantidades significativas de campos de radiacién electromagnética ni se
calientan con dichos campos lo cual evita la introduccion de errores térmicos en las lecturas.

2. Tamano de sensor pequeno. Dado que el sensor tipico no tiene que tener un diametro
mayor que la fibra misma ( 125um), el sensor puede, en principio, ser extremadamente
pequeno. Esto permite su uso en aplicaciones como la medicina o la microelectronica donde
el tamano es critico.

3. La seguridad. El problema de seguridad puede ser la razén principal para el uso de sensores
de fibra éptica en el area biomédica. La mayoria de los sensores de fibra 6ptica no requieren
energia eléctrica en el extremo del sensor del sistema. Generan su propia senal éptica o son
“alimentados” de forma remota por una fuente de luz acoplada a la fibra 6ptica. Por lo
tanto, no presentan peligro de chispas eléctricas en entornos peligrosos.

4. Capacidad de mediciones remotas. El pequeno tamano de la fibra y su inercia eléctrica,
quimica y térmica permiten la ubicacion del sensor en el interior de equipos complejos y, por
lo tanto, proporcionan acceso a lugares dificiles donde la temperatura puede ser de interés.

Existe una gran diversidad de técnicas que se utilizan para la medir la temperatura con tecnologia
de fibras dpticas. El sensor puede formarse a partir de la propia fibra (denominado sensor intrinse-
co) o de un material o estructura unida al extremo de la fibra (denominado sensor “extrinseco”).
Los sistemas més sensibles utilizan a la fibra como sensor. Por ejemplo, la fibra puede estar recu-
bierta con un material cuyo coeficiente de expansién térmica sea diferente al de la fibra. Cuando
se calienta la fibra es estresada por este recubrimiento y la longitud del camino 6ptico dentro de
la fibra se altera ligeramente. Este cambio puede detectarse interferométricamente detectando la
diferencia de fase entre la luz que emerge de la fibra de detecciéon y la de una segunda fibra de
referencia sin tensién [66].

Se han desarrollado muchos sistemas de interferometria de fibra éptica para detectar una amplia
variedad de pardmetros, estos sensores de temperatura presentan sensibilidades altas [67]. Sin em-
bargo, en el supuesto de que los sensores comerciales deben ser pequenos, faciles de fabricar y de
costo relativamente bajo, la mayor parte del trabajo de desarrollo en instrumentacién de medicién
de temperatura de fibra 6ptica se ha centrado en varios tipos de sensores no interferométricos
formados con materiales 6pticos unidos al final de la fibra optica. Cualquier material cuyas pro-
piedades épticas cambien con la temperatura puede, en principio, formar la base de un sensor
optico de temperatura. Los posibles parametros que pueden cambiar con la temperatura incluyen:
absorcion o transmision, reflexion, indice de refraccion y fluorescencia. Se han demostrado varios
esquemas de sensores de temperatura de fibra optica la mayoria de estos centrados en rejillas de
Bragg de periodo largo [68, 69], interferémetros de fibra [70], dispersién de Brillouin / Raman
[71] y los sensores fluorescentes de fibra éptica [72]. De estos, la termometria de fluorescencia es
una de las més versatiles y ttiles.
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2.3.2. Termometria de fluorescencia en fibras épticas
2.3.2.1. Fotoluminiscencia en termometria de fibra 6ptica

La fotoluminiscencia es la emisién de luz de un material tras la absorcion de luz. Cualquier lumi-
niscencia inducida por la absorcién de fotones se llama fotoluminiscencia. El espectro de excitacion
de un material fluorescente, es decir, la energia incidente requerida para producir la fluorescencia,
estd determinado por el espectro de absorcién del material fluorescente. Normalmente, el espec-
tro de excitacion es de energia mas alta (longitud de onda mas corta) que el de la emisién de la
fluorescencia correspondiente. En la mayoria de los casos la fluorescencia de los materiales se ve
afectada por la temperatura, lo cual permite que los materiales sean utilizados como termoémetros
fluorescentes en fibras opticas.

2.3.2.2. Efectos causados por el aumento de la temperatura en los materiales fluo-
rescentes

La fluorescencia de algunos materiales se ve fuertemente afectada por la temperatura. La fluo-
rescencia cambia con las variaciones en la temperatura y, en general, disminuye su intensidad
con el aumento de la temperatura hasta que finalmente desaparece. Algunas sustancias las cua-
les no son luminiscentes a temperatura ambiente, pueden presentar una fuerte luminiscencia a
temperaturas muy bajas; algunos otros, como el Dy*" dopado Y3Al5010, es luminiscente incluso
a temperaturas muy altas (> 1000K) [73]. De esta forma los cambios en la temperatura pueden
modificar una o varias caracteristicas de la luminiscencia; como las intensidades de bandas de
emisién, la forma del espectro de emision o decaimientos en la emision, etc. Las variaciones en
la luminiscencia debidas a los cambios de temperatura, es precisamente lo que permite el uso
de éstos materiales como “termémetros fluorescentes” [74]. De acuerdo con el fenémeno que se
utiliza para determinar la temperatura, los termdémetros fluorescentes se pueden clasificar en (a)
termdémetros de corrimiento espectral de una transicién especifica, (b) termémetros de cambio en
intensidad, considerando una transicién o un par de transiciones, (c¢) termémetros por medicién
tiempos de vida y (d) termdémetros luminiscentes basados en el ancho de banda, (ver figura 2.15).
Algunos detalles de estos tipos de termémetros se describen a continuacion.

» Termémetros luminiscentes basados en el corrimiento espectral. Se analiza el cambio de
posicion de las lineas espectrales como resultado en el cambio en la temperatura. El pico
de emisién luminiscente presenta un corrimiento en su longitud de onda en funcién de la
temperatura.

» Termémetros luminiscentes basados en tiempos de vida. El tiempo de vida 7 se define como
el tiempo en que la intensidad luminiscente emitida I; disminuye hasta 1/e de su valor inicial
después de ser excitada por un pulso lser [76]. La intensidad luminiscente dependiente del
tiempo se relaciona con el tiempo de vida 7 de acuerdo a: 2.1.

t

et () -

Donde [j es la intensidad en el tiempo ¢ = 0. Las probabilidades de decaimiento de los
niveles electronicos dependen de varios factores, incluyendo la temperatura.

» Termémetros luminiscentes basados en la intensidad (una transicion). La medicién de la
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Figura 2.15: Representacion de los posibles efectos por el incremento de la temperatura en la
luminiscencia. Reproducida de [75].

temperatura se obtiene al analizar la intensidad luminiscente. Cuando la temperatura cam-
bia, hay un cambio en el niimero de fotones emitidos por segundo, de manera que el espectro
de emisién se vuelve menos (o més) intensa. Los cambios inducidos por la temperatura en
la intensidad de la luminiscencia son generalmente causados por la activacion térmica de
los mecanismos de decaimiento no-radiativo.

» Termémetros luminiscentes basados en la intensidad (dos transiciones). Para este caso el
espectro se compone de varias lineas espectrales. Las variaciones inducidas térmicamente se
veran reflejadas en el variacion de intensidad relativa de las lineas que componen el espectro.
El cambio tiene lugar cuando los estados electronicos a partir de los cuales se genera la
emisiéon son muy cercanos en energia de tal manera que estan acoplados térmicamente.
Estos efectos pueden presentarse también en en sistemas mixtos, es decir, sistemas que
contienen més de una clase de centros emisores [77].

» Termometros luminiscentes basados en el ancho de banda. Generalmente, las lineas de emi-
sion de fosforos se ensanchan a medida que aumenta la temperatura. Esto se atribuye a
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las vibraciones intrinsecas de la red (ensanchamiento homogéneo, alta temperatura ) o ante
la presencia de diferentes centros luminicentes o defectos (ensanchamiento no homogéneo,
baja temperatura). Henderson e Imbusch describieron la dependencia de la temperatura del
ancho de banda (W) de las bandas de emisién y absorcién como:

iy (e (1)) o3

Donde: W es la anchura a media altura (FWHM, por sus siglas en inglés) de la banda a 0 K y
h§) es la energia del fonén (vibracién de la red) que interactia con las transiciones electronicas

La tabla 2.1 muestra un cuadro comparativo de los materiales mas utilizados como termoémetros
luminiscentes. Un parametro importante es la sensibilidad, en este rubro los puntos cuanticos
presentan mayor sensibilidad seguidos de los iones Ln3* y por ultimo los tintes organicos. En
cuanto al intervalo de temperatura de operacion, este oscila entre 280 y 423 K para todos los
materiales. Observando las caracteristicas de cada material en la tabla 2.1, podemos ver que los
iones lantanidos resultan ser materiales eficientes para su uso como sensores de temperatura. La
termometria con sensores de fibra 6ptica, por ejemplo, ha abierto nuevas posibilidades para medir
temperatura utilizando materiales fotoluminiscentes [78] y en especial iones Ln**.
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Tabla 2.1: Cuadro comparativo de diversos materiales fluorescentes utilizados en termometria
Optica. La temperatura T, indica la temperatura maxima a la cual se registré la sensibilidad
relativa.[79, 80]

Sensibilidad Pardme-
Materiales relativa AT (T,,) (K) tro
(%K)
Tintes orgdnicos
Perileno y N-alil-N-metilanilina en PS 2.5 280-325 (320)  Llempo
de vida
Rodamina B en PDMS 2.3 293-373 (363) Intensidad
Relacién
Rodamina B en resina SU-8 1.3 293-353 (338) de
intensidad
Puntos cudnticos
Corrimiento
CdSe en Nps de Si0q 0.095 nm 303-373 pico de
emision
CdSe en solucién acuosa -0.08 300-323 Tlempo
de vida
CdTe en solucién acuosa -0.17 300-323 Tlempo
de vida
ZnS : Mn?** en solucién -0.5 303423 Intensidad
Relacién
CdSSe-ZnS : Mn?* en solucién acuosa -04 293-323 de
intensidad
Iones lantdnidos Ln3t
- . 34 Relacion
Vidrio de s1hcat% fffado con Yb°" y 0.2 906723 do
intensidad
_ 3y Relacion
Vidrio calcogenurgrgigpado con Y0’ y 0.5 993498 do
intensidad
Relacién
Nps de PbF; dopadas con Y3+ y Erdt 1.0 315-415 (345) de
intensidad
Relacién
Nps de NaY Fy dopadas con Y3+ vy Erdt 1.0 298-318 (298) de
intensidad
Relacién
Mps de NaY F, dopadas con Pr3* 4.7 120-300 (120) de
intensidad
Relacién
Nps de GdyO3 dopado con Y03+ y Erd3t 1.5 301-350 (301) de
intensidad
Core shell Na[?dF4 d(})/[;)ado con 11 203-323 (323) Relgglon
Ergy = Hogy = ¥byy intensidad
Relacién
Nps NaY F; dopadas con Y03+ y Nd®* 2.5 125-450 (365) de
intensidad
Relacién
Nps de Y AlO5 dopado con Nd*+ 3.3 290-370 (370) de
intensidad
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2.3.2.3. Caracteristicas de los iones Ln**t

La luminiscencia de los iones lantanidos incorporados en matrices aislantes y materiales organicos
ha encontrado numerosas aplicaciones. Estos materiales se han utilizado en iluminacién (ldmpa-
ras fluorescentes y diodos emisores de luz), pantallas (electroluminiscentes, plasma, emision de
campo y tubo de rayos catédicos), ldseres de estado sélido (ldser de rubi y Nd:YAG), detectores
(centelleadores y pantallas de rayos X). Con el desarrollo de la nanociencia y la nanotecnologia,
han surgido nuevas posibilidades de aplicacién especialmente en bioimagen, celdas solares y sen-
sado. El amplio uso de los iones de tierras raras es derivado de sus caracteristicas fascinantes,
sus emisiones cubren gran parte de la regién espectral ultravioleta, visible e infrarrojo cercano,
presentan elevada intensidad luminiscente y por lo general baja degradacion.

El grupo de los elementos de tierras raras estd conformado por 17 elementos quimicos de la ta-
bla periédica, 15 de ellos pertenecen al grupo de los lantanidos (lantano a lutecio), ademéds del
itrio y el escandio. Lo “raro” en el nombre de este grupo de elementos es en realidad algo en-
ganoso; el Servicio Geoldgico de los Estados Unidos los describe como “relativamente abundantes
en la corteza terrestre”, incluso mas abundantes que muchos minerales preciosos [81]. Lo “raro”
quiza radica en que la extraccion resulta compleja por el hecho de que en el suelo, tales elemen-
tos se mezclan con muchos otros minerales en diferentes concentraciones. Los minerales en bruto
pasan por una primera ronda de procesamiento para producir concentrados. Los concentrados se
dirigen a otra instalacién donde se aislan los elementos de tierras raras de alta pureza. Dichas
instalaciones realizan procesos quimicos complejos que comuinmente involucran un procedimiento
llamado extraccién por solvente, en el cual los materiales disueltos atraviesan cientos de cama-
ras que contienen liquidos que separan elementos o compuestos individuales, pasos que pueden
repetirse cientos de veces. Una vez purificados pueden procesarse en 6xidos, fosforos, metales,
aleaciones e imanes. De esta manera se aprovechan las propiedades magnéticas, electroquimicas
y luminiscentes unicas de estos elementos [82].

Los lantdnidos tienen una configuracién electrénica igual a la del xenén (1s? — 252 — 2p5 — 32 —
3p8 — 3d10 — 45 — 4p® — 4d™ — 55% — 5p°) més la adicién de la capa 4f. El estado de oxidacién
més importante es el 3+, es decir, los iones trivalentes. Los iones lantdnidos trivalentes (Ln®")
presentan propiedades 6pticas sobresalientes debido a su estructura electréonica. La configuracién
electrénica se centra en los orbitales 4f. Estos orbitales estan protegidos de las interacciones
exteriores, por los electrones de los orbitales externos 5s% y 5pb. Esta es la razén por la cual
las propiedades 6pticas de los iones (Ln*") son afectadas solo ligeramente por los alrededores,
y permanecen practicamente constantes cuando son incorporados como impurezas en todos sus
compuestos.

Una de las caracteristicas de los materiales dopados con Ln3t es el denominado proceso de
conversién ascendente (UC, por sus siglas en inglés) que da como resultado la emisién de luz
con una energia mayor que la de excitacién [21]. Existen diversos mecanismos para lograr el
fenémeno, el més aplicado se basa en la transferencia de energfa entre los iones Ln?*. Esto implica
tipicamente el dopado de un material huésped inorganico con iones activadores, tales como erbio

(Er3t), holmio (Ho®"), tulio (T'm?*") y neodimio (Nd*") e iones sensibilizadores como el iterbio
(Yb3T).

En general se usa la combinacion de iones activadores y sensibilizadores debido a que los primeros
presentan secciones transversales de absorcion débiles y estrechas, lo cual conduce a una baja
eficiencia UC y que se requiera una elevada potencia de bombeo. Con el fin de resolver este
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problema, comtinmente se utiliza el ién Y0* [76] como sensibilizador eficiente ya que su seccién
transversal presenta absorcion alrededor de 980 nm.

En la figura 2.16 (a) se muestra el esquema sencillo de proceso de UC' para el par de iones Y?"
y Er3*. Los iones Yb** son excitados con radiacién infrarroja, el primer ién de Y53t absorbe
la radiacién y pasa a un estado excitado; para regresar a su estado base lo hace transfiriendo
su energia al i6n de Er3t simultdneamente otro i6n de Y03+ absorbe la radiacién infrarroja y
nuevamente su energia es transferida al mismo ién de Er3*; el resultado es la emisién de luz en
el espectro visible (en este caso con una longitud de onda de alrededor de 544 nm). En la figura
2.16 (b) se muestra el proceso simplificado de los niveles energéticos de los iones Y53 -Er3t. Los
iones de Yb** son excitados con una longitud de onda de 980 nm, estos absorben la radiacién y
transfieren su energfa a los iones de Er3* mediante el proceso de transferencia de energia (ET).
El nivel 41y, /2 comienza a poblarse con iones provenientes del nivel s /2. Algunos iones de Er3t
se relajan del nivel *I3;/5 al nivel *I13/5, durante el tiempo de vida de *I11/2 y *I13/2 los niveles
AL 2y 4Fy /2 comienzan a poblarse, respectivamente. Posteriormente los iones de Er3t en el nivel
*F7 5 se relajan no radiativamente a los niveles ?Hyyo y Ss/2 y de esos niveles al nivel *Fy ).
Finalmente los iones de Er3* situados en los niveles 2H;; /25 453/2 y 4 Fy /2 decaen radiativamente
al estado base *I;5 /2, emitiendo radiacién visible en la longitud de onda del verde (515-570 nm)
y rojo (640-690 nm).
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Figura 2.16: (a) Representacién del fenémeno de upconversion para los iones de Y0** y Er3t (b)
Niveles energéticos.

El esquema de niveles energéticos para los iones més estudiados en la literatura son erbio (Er3T),
iterbio (Y0**) [18, 19, 76] (ver figura 2.16 b)). Una caracteristica que se puede observar en los
niveles energéticos de estos iones, es que poseen pares de niveles de energia con una separacién
entre ellos pequena. Los niveles de energia no sélo estan acoplados 6pticamente al estado funda-
mental, sino que también tienen una separacion relativamente pequena con una alta probabilidad
de transiciones no radiativas entre los dos niveles. Por lo tanto, cuando la diferencia de energia
entre los niveles AE oscila entre 200 cm™' y 2000 cm ™! [83] se puede decir que los niveles de
energfa estan térmicamente acoplados (TCELs, por sus siglas en inglés); es decir, se encuentran
en cuasi equilibrio térmico. El erbio tiene dos de niveles de energfa acoplados térmicamente 2H;; /2
y 4S5 /2 separados por aproximadamente 800 cm ™! [14]. Responsables de la emisién en la longitud
de onda de 544 nm.
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Justo la termometria dptica basada en la técnica de relacién de intensidad de fluorescencia (FIR),
toma las ventajas de la dependencia del fenémeno de UC con respecto a la temperatura de dos
niveles energéticos térmicamente acoplados en iones Ln3*.

2.3.2.4. Teoria de la relacién de intensidad de fluorescencia (FIR) para la medicién
de la temperatura

La intensidad de la fluorescencia de un nivel de energia especifico de un material dopado con iones
Ln?* depende de una serie de pardmetros que incluyen: la matriz huésped, el nivel de energia
de interés, las dimensiones del material dopado con el ion y del método de excitacion empleado.
Los cambios en la intensidad de fluorescencia producidos por un cambio en la temperatura son
regularmente debidos a las tasas no radiativas de los niveles energéticos de interés o en algunos
casos de otros niveles energéticos del ion. Por lo tanto, al medir la intensidad de la fluorescencia
que se origina en un nivel particular la temperatura podria en principio inferirse. Sin embargo,
cualquier cambio en la intensidad de excitaciéon del sistema se podria interpretar incorrectamente
como cambios en la temperatura. Una forma de evitar este problema es medir la intensidad de la
fluorescencia de dos niveles de energia diferentes, que tienen dependencias de temperatura diferen-
tes, cuya relacién proporciona una medida que es esencialmente independiente a las fluctuaciones
del bombeo.

Un caso especial es la técnica de medicion FIR, la cual consiste en utilizar la intensidad de
fluorescencia de dos niveles de energia térmicamente acoplados para medir la temperatura.

Se sabe que la poblacién electrénica de niveles acoplados térmicamente siguen la distribucién de
poblacién de Boltzmann dada por la ecuacién 2.3.

N2 ]2' go202iWao; |:—AE:| |i—AE:|
R=FIR=—"—=" = 17 e = Bexp | —— 2.3
N1 Ilj g101;W1; p kT p kT ( )
Donde
B— G202;Waj (2.4)
g101;W1;

Ni, Lij, gi, 0ij, wij, es el nimero de iones, la intensidad fluorescente, la degeneracién, la seccién
transversal de emisién y la frecuencia angular de transiciéon de los niveles (i = 2) e (i = 1) al
nivel base j respectivamente. AFE es la diferencia de energia entre los dos niveles asociados, k es
la constante de Boltzmann y T es la temperatura absoluta (ver figura 2.17).

Para aplicaciones en sensores es importante conocer la razén a la cual la relacion de intensidad
de fluorescencia cambia para un cierto cambio en la temperatura, este valor se conoce como la
sensibilidad S. Las unidades de sensibilidad se expresan en K 1.

_1dR _AE

= RdT ~ W (2:5)
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Figura 2.17: Diagrama simplificado de los niveles energéticos y transiciones de interés para la
técnica FIR. Las lineas punteadas representan decaimientos no radiativos, mientras que las flechas
I,; e I,;, representan las transiciones fluorecentes usadas para medir la FIR. Reproducida de [20].

2.3.2.5. Termodmetros fluorescentes con fibras pticas

Los arreglos de fibras 6pticas basadas en fluorescencia representan una plataforma universal para
el sensado, ya que se pueden integrar facilmente en diversos esquemas de deteccién [84]. Algunos
trabajos publicados recientemente reportan la incorporacion de iones lantanidos en fibras épticas;
por ejemplo, Schartner (et al), proponen un sensor de temperatura basado en el monitoreo de la
emisién de UC del vidrio de telurita dopado con erbio e iterbio [18]. El método de recubrimiento
por inmersion es utilizado para cubrir la punta de una fibra 6ptica multimodo, la cual serd la punta
sensora. El intervalo de temperatura de operacion es de 23 a 39 °C y reportan una sensibilidad
de 0.00394 K~! con una resolucién menor a 0.1 °C (ver figura 2.18).

Optical fibres pr Temperature
High Temperature
Immerse 10 secs Cool and
Tip remove
| |
Rare Earth doped molten glass

Figura 2.18: Esquema de la fabricacion de la punta de prueba del sensor y espectro obtenido del
sistema en funcién de la temperatura. Reproducida de [18].
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Por otra parte Manzani (et al) reportan la sintesis de vidrio de telurita dopado con Er3* y Y3+
mediante la técnica de fundicién [19]. El sensor de temperatura fabricado consiste de un arreglo
de fibras (bundle) al cual se le adhiere una muestra del vidrio en bulto (1 mm de espesor y
didmetro de 10 mm), (ver figura 2.19 inciso (c)). El intervalo de temperatura de estudio para
este sensor es de 5-200 °C con una sensibilidad de 0.0089 K 1. Las grafica de fluorescencia versus
la temperatura, muestran el cambio en el espectro de emision en funcién de la temperatura. La
banda de emision localizada en 525 nm incrementa su intensidad al aumentar la temperatura
mientras que el pico de emision en 550 nm disminuye.
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Figura 2.19: (a) Espectro de fluorescencia para el compuesto de vidrio de telurita dopado con
Er3t e YO*' para diferentes concentraciones de Er3t, (b) Espectros de emisién en funcién de la
temperatura para un intervalo de 5 - 200 °C' ,(c) imagen del dispositivo y d) Imagen del bundle
de fibra RP24. Reproducida de [19].

Los dos trabajos mencionados anteriormente tienen en comun que la matriz huésped para los
iones de erbio e iterbio es vidrio; sin embargo, los vidrios no son los unicos materiales que se
utilizan como matriz huésped [85, 86, 87, 88|. Existen una gran variedad de compuestos usados,
por ejemplo Donga et al utilizan nanoparticulas de Al,O3 dopadas con Er®* e Yb*T [89]. Hui Li
et al desarrollan una sonda 6ptica utilizando como material sensor nanocristales de 5 — NaLuF}
dopados con Yb** y Ho*"| sintetizados mediante el método solvotermal [90]. En la figura 2.20 se
muestra el esquema de fabricacién, un microcapilar de silice se rellena con el polvo de nanocristales
con la ayuda de la punta de una fibra 6ptica con un radio 5 gm. Una vez que el micro tubo esta
relleno se calienta y se estira. El intervalo de temperaturas de estudio para esta sonda es 300 a
500 K y la sensibilidad 0.0089 K~!.
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Figura 2.20: (a-d) Esquema de fabricacién de la sonda dptica (e) Espectros de emision en funcion
de la temperatura para un intervalo de trabajo de 300 - 500 K. Reproducida de [90).

Lo interesante de los trabajos mencionados anteriormente es justo la incorporacion del compuesto
en la fibra. Ya se ha comprobado que los iones lantanidos presentan buenas propiedades épticas en
funcion de la temperatura, pero se sigue buscando una manera optima para integrar el material
a las fibras. El dopado de iones lantdnidos en vidrio mediante la técnica de fundicién es muy
utilizada y funciona bien como ya se ha mencionado; sin embargo, el proceso de fabricacion puede
ser muy elaborado. Por otra parte, si el intervalo de medicién de temperatura que se requiere no
es alto, no es necesario utilizar algin tipo de vidrio como matriz huésped. Otra alternativa es
usar otros compuestos como nanoparticulas de Al,Os, nanocristales de  — NaLuF),; dopados con
Yot y Ho*t, 6xido de itrio (Y203), granate de itrio y aluminio (Y AG) o aluminato de lantano
dopados con Y0 y Er®t [91]; el reto estarfa en incorporar éstos compuestos a la fibra pues la
presentacion es en polvo. De esta manera seria conveniente encontrar un material que pudiera
contener al compuesto fluorescente de iones lantanidos sin modificar sus propiedades, y al mismo
tiempo cumpliera con ser facil de procesar e integrar en fibras épticas. Por ejemplo, los compuestos
RE han sido incorporado en una matriz polimérica, que permite obtener mapas de temperatura
en canales microfluidicos [92].

Recientemente Gou (et al) reporta la fabricacién de un sensor de temperatura flexible hecho con
una fibra 6ptica polimérica. El sensor 6ptico de temperatura se fabrica mediante la incorporacién
de nanoparticulas de NaY Fy : Yb, Er en fibras dpticas eldsticas basadas en polimeros (SPOF).
Los SPOF estdn hechos de elastémeros y construidos en una estructura de nicleo / revestimiento
de indice escalonado para que el confinamiento de luz sea efectivo. El intervalo de trabajo de este
sensor es de 25 a 75 °C, sensibilidad de 0.3 °C.
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Figura 2.21: (a) Esquema de fabricacion del sensor de temperatura, (b) Iméagenes del sensor de
temperatura flexible y ¢) espectro de emisién para diferentes temperaturas. Reproducida de [93].

Resumiendo, podemos decir que la terapia de hipertermia puede ser una técnica prometedora para
el tratamiento contra el cancer, sin embargo, la limitacion que presenta la técnica es el desarrollo
de fuentes de calor que sean seguras, y localizadas, ademas de sensores de temperatura para
monitorear la temperatura durante los tratamientos de hipertermia. En cuanto a las fuentes que
generan el calor la mayoria son costosas asi mismo los dispositivos para medir la temperatura no
son compatibles con todas las técnicas presentadas anteriormente. Es por eso que en este trabajo
se presenta la propuesta para fabricar y evaluar el desempeno de un dispositivo fototérmico y un
sensor de temperatura aprovechando las ventajas de las fibras 6pticas, los materiales fluorescentes,
las nano peliculas de oro y la flexibilidad de los polimeros.
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Capitulo

Incorporacion de tierras raras en una matriz
polimérica para termometria Optica

La primera etapa del desarrollo experimental fue verificar la respuesta espectral en funcién de la
temperatura del compuesto fluorescente. El material utilizado es el floururo de sodio dopado con
erbio e iterbio (NaY Fy : YbET), y este se incorpora en polidimetilsiloxano (PDMS) para formar
una mezcla que puede moldearse de manera sencilla. Tipicamente, el material fluorescente se ha
incorporado en matices de vidrio, de tal manera que como primer paso, se traté de determinar si
las propiedades espectrales del compuesto se alteran al ser incorporado en la matriz polimérica

(PDMS).

3.1. Material fluorescente NaY F, : YbEr

El compuesto fluorescente es un polvo con un tamano de particula de 1-5 pm, esta optimizado
para absorber en el intervalo de longitudes de onda de 940-980 nm y emitir en el espectro visible
(756555-25G Sigma-Aldrich). El compuesto se ha utilizado antes en celdas solares de silicio para
aumentar su eficiencia [94] y como material sensor, no en su forma en bulto sino en nanoparticulas
[76]. De acuerdo con lo reportado en [95] los picos de emisién del compuesto 756555-25G Sigma-
Aldrich, cuando se excita con una longitud de onda de 974 nm estan centrados en 525 nm, 550
nm 'y 650 nm como se muestra en la figura 3.1. Se espera que la incorporacién del compuesto en
PDMS no modifique los picos de emision.
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Figura 3.1: Espectro de emision del compuesto NaY Fy : YOET cuando se excita con una longitud
de onda de 974 nm,[95].

3.2. Mezcla del compuesto NaY F), : YOEr con PDMS

Para preparar la mezcla se inicié con una concentracion de 0.5 % en peso del polvo fluorescente
(NaYy77Ybo2oEreosFy) en PDMS (Dow Corning Sylgard 184). El PDMS consta de dos partes
liquidas, un material base (aceite de silicén) y un agente entrecruzante (curante); los dos liquidos
se mezclan en relaciéon 10:1 (base: curante), que es la relacién recomendada por el fabricante.
Una vez mezclada la base y el agente entrecruzante, la mezcla se solidifica por medio de calor.
Siguiendo el proceso descrito en [96] la mezcla se preparé mezclando 0.5 % en peso del compues-
to NaYy77Y byooEro.03F, con el PDMS. Para ayudar a bajar la viscosidad del polimero y que el
compuesto se incorpore uniformemente se agrega 1 ml de cloroformo (CHCI3) por cada gramo
de PDMS. La solucion obtenida es llevada a calentamiento, a una temperatura de aproximada-
mente 60 °C, donde se mantiene por un periodo de 13 horas en agitacién mecéanica (ver figura
4.11). Una vez transcurrido ese tiempo se obtiene una mezcla homogénea (compuesto polimérico
fluorescente); es importante mencionar que una vez preparada la mezcla es recomendable agitarla
al menos cada 5 dias ya que el polvo fluorescente tiende a sedimentarse del PDMS.
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Figura 3.2: Esquema de preparaciéon del polimero fluorescente.

3.3. Caracteristicas luminiscentes del polimero fluorescen-
te y dependencia con la temperatura

Se prepararon mezclas con diferentes concentraciones del polvo fluorescente en el PDMS. Para
evaluar las caracteristicas de emisién de las mezclas se utilizaron fibras épticas embebidas en el
material. Esto resulté 1til también para evaluar los cambios en la emision fluorescente en funcién
de la dependencia con la temperatura.

3.3.1. Arreglo de fibras 6pticas para la caracterizaciéon espectral del
compuesto fluorescente

Para la fabricacién del arreglo de fibras optica se utilizaron dos fibras, una monomodal con radio
de nicleo de 4.1 pm (SMF-28e, Corning) y una fibra éptica multimodal con radio de nicleo de
62.5 pm. La fibra 6ptica monomodo tendra la funcién de guiar la radiaciéon con una longitud de
onda de 975 nm para excitar el polimero fluorescente y la fibra multimodo sera la encargada de
capturar y guiar la emision fluorescente generada por el compuesto polimérico. El arreglo de las
fibras es como se muestra en la figura 3.3, se quita el revestimiento polimérico de ambas fibras, se
limpian con una toalla libre de pelusa (Kimwipes) primero con isopropanol y después con acetona.
Posteriormente se adhieren con pegamento instantaneo de manera adyacente, la fibra monomodo
3 mm mas arriba que la fibra multimodo, figura 3.3.
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Figura 3.3: Caracteristicas de las fibras opticas utilizadas y arreglo para la fabricacién de las
puntas de fibra optica preliminares.

El arreglo de fibras descrito anteriormente se colocé en un molde de teflon en el que subsecuente-
mente se vacié el compuesto polimérico. El polimero fluorescente se mezcla con el agente curante
en proporcion 10:1 y se agita manualmente durante 5 minutos, después de agitar la mezcla se deja
reposar durante 30 minutos para minimizar el nimero de burbujas que se generan en la mezcla. A
continuacion la mezcla se vierte en el molde, se deja calentando por 24 horas a una temperatura
de 65 °C y finalmente transcurrido ese tiempo el bloque se desmolda (ver figura 3.4).

4
: Agregar Se agita
Polimero fluorescente agente curante
- manualmente
proporcion 10:1
! ‘| | \ 2 mm
6.8 mm
La mezcla Se calienta a 65° C lem
se vierte en un molde 24 Horas

Se desmolda

Figura 3.4: Esquema del proceso de fabricacion de la punta de fibra.

Con el objetivo de estudiar la influencia de la concentracién del polvo NaYy77Y bo.ooET0.03F 4
en PDMS, se fabricaron 4 puntas de prueba siguiendo el procedimiento antes descrito con las
siguientes concentraciones: 0.05 % 0.25 %, 0.5% y 1% en peso del compuesto.
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3.3.2. Efectos de la concentracion de NaY, 7Y byogEr003Fs en el PDMS

El primer experimento consistiéo en obtener la senal de fluorescencia del compuesto polimerico
y para ello se utilizé el arreglo experimental que se muestra en la figura 3.5. La fuente de luz
utilizada para excitar el polimero fue un diodo laser (Thorlabs, PLI80P330J, con A = 975nm)
que se conectd a la fibra monomodo; la senal generada por el polimero fluorescente es guiada a
través de la fibra multimodo que se conecta a un espectrémetro de estado sélido (Ocean Optic,

HR4000 UV-Vis).

SM _ Diodo ldser
Arreglo de fibras 975 nm (75 mW)
g

[ MM
Polimero . Espectrometro

fluorescente .

k

Computadora
Figura 3.5: Esquema de caracterizacion de la punta preliminar de fibra dptica.

El espectro de fluorescencia registrado a temperatura ambiente con una concentraciéon de 1 %
(PF-1C) se muestra en la figura 3.6. El espectro presenta tres picos maximos de intensidad en
520, 539 y 640 nm correspondientes a las transiciones energéticas 2Hyy o —* I15/2," S50 = I152
y 4Fy /2 —4 15 /2, Tespectivamente. Los picos de emision son consistentes con lo que se reporta en
la literatura para el compuesto NaYy 77Y boooEr003Fy [19, 18]. Esto nos indica que la mezcla del
polvo fluorescente con el PDMS no afecta las caracteristicas espectrales del compuesto.
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Figura 3.6: Espectro de fluorescencia de la punta PF-1C.

En la figura 3.7 se muestra el espectro de fluorescencia a temperatura ambiente para diferentes
concentraciones del compuesto (0.05 %, 0.25 %, 0.5 % y 1 %). Se puede observar que a medida
que aumenta la concentracién de NaYy 77Y bgooET0.03F, en el PDMS, la intensidad del espectro
de emision también aumenta. Es evidente que al tener mas polvo fluorescente, este absorbe mas
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radiacién infraroja y mas fotones pueden ser emitidos. También es importante ver que los picos
de emision se mantienen para las tres concentraciones, es decir, no hay corrimiento espectral.
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Figura 3.7: Espectros de emision de las 4 concentraciones de NaYy 7Y boooFEroosFy en PDMS
para una potencia de excitacion de 75 mW .

Un parametro importante que sera fundamental para medir la temperatura es la FIR. Esta razon
varia en funcién de la temperatura y para el andlisis se realizo el cdlculo del area de las bandas
indicadas en la figura 3.9. Para cada valor de temperatura se obtuvo la relacién de intensidad de
fluorescencia; las gréficas resultantes para las muestras con concentraciones de 0.25 %, 0.5 % y
1 % se muestran en la Figura 3.8. La mezcla con una concentraciéon de 0.05 % fue omitida ya
que present6 un espectro de emision con una intensidad muy baja. El rango de temperatura para
estas pruebas fue de 20-50 °C con incrementos de 5 °C; este intervalo se eligié por ser de interés
para aplicaciones biomédicas.
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Figura 3.8: Relacion lineal de FIR en funcion de la temperatura para las tres concentraciones 0.25
%, 0.5 % y 1 %,con una potencia de excitacién de 75 mW .

En la Figura 3.8 puede observarse que la FIR varia de manera lineal con la temperatura. El
ajuste para cada curva arroja la pendiente para cada concentracion del compuesto fluorescente;
estos valores se muestran en la tabla 3.1 para diferentes potencias de bombeo (potencia del diodo
laser). Se consideraron tres potencias de excitacién: 75 mW, 100 mW y 135 mW. con estos
resultados podemos notar que los valores en las pendientes de las curvas no varian mucho al
aumentar la potencia del laser, de hecho, para las tres concentraciones (0.25 %, 0.5 % y 1 %)
la variacién promedio es de 3.3E7%. Se podria decir que las variaciones podrian deberse a errores
experimentales durante la medicion. Podemos decir entonces que es posible utilizar una potencia
de bombeo de 75 mW para obtener la misma respuesta que la que se obtiene con potencias mas
altas. Esto es relevante porque en aplicaciones que involucran sistemas biolégicos es conveniente
manejar bajas potencias de excitacion.
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Figura 3.9: Espectro de emision de la punta de de fibra dptica preliminar con concentracion de

1 %. Las regiones coloreadas (azul y rojo) representan las transiciones de interés para la técnica
FIR.

Pendientes
Potencia mW 4 (0.25 %) Cy (0.5 %) C5 (1 %)
75 0.00262 0.00263 0.00272
100 0.00242 0.00275 0.00261
135 0.00245 0.00271 0.00263

Tabla 3.1: Valores de la pendiente para las concentraciones de 0.25, 0.5 y 1 % en funcién de la
potencia de excitacion.

Los resultados de la respuesta espectral en funcién de la temperatura para diferentes potencias de
excitacion, asi como para las diferentes concentraciones del polvo fluorescente en PDMS, ayudaron
a encontrar parametros optimos tanto para la preparacién de la mezcla como para la eleccion de
la potencia de excitacion a utilizar. Podemos concluir que no es necesario usar un porcentaje en
peso grande del polvo fluorescente, ni tampoco una potencia de excitacién grande para obtener
una respuesta adecuada para realizar mediciones de temperatura.

3.3.3. Estabilidad: fotoblanqueo y blanqueo térmico

Uno de los inconvenientes que presentan los compuestos fluorescentes utilizados en termometria es
el fotoblanqueo. El fotoblanqueo se refiere a la reduccion en la intensidad de la emision fluorescente
originada por dano inducido por la irradiacién del material. Para evaluar este efecto en el polimero
fluorescente, la mezcla con una concentracion de 1 % se excité continuamente durante 3 horas.
Durante este periodo de tiempo se obtuvo el espectro a temperatura ambiente cada 10 minutos.
Estas mediciones se realizaron para tres diferentes potencias del laser de bombeo (90, 100 y 125
mW), y se calcul6 la FIR y se graficé en funcién del tiempo. Los resultados se muestran en la
figura 3.10.

Como se observa en la imagen 3.10 el polimero fluorescente presenta muy buena estabilidad. La
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FIR se mantiene practicamente constante en el tiempo. Algo interesante que se observé fue que
a medida que aumenta la potencia de excitacion, la FIR disminuye, y esto puede ser debido a la
variacién del enriquecimiento desigual en la poblacién de las bandas utilizadas para calcular la
FIR [80].
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Figura 3.10: Estabilidad de polimero fluorescente a temperatura ambiente (27 °C) para diferentes
potencias del laser 90, 100 y 125 mW .

Para conocer estabilidad de la FIR térmica del compuesto fluorescente se realizé un experimento
similar. La potencia de excitacion se mantuvo fija en 75 mW y se vari6 la temperatura de 35,
40, 50 y 100 °C. La muestra se coloc6 en una parrilla de calentamiento durante 3 horas, se
adquirieron espectros cada 10 minutos y se obtuvo la FIR en funcién del tiempo (ver figura 3.11).
En las gréaficas puede apreciarse la FIR es constante en el tiempo para distintas temperaturas.
Esto sugiere que polimero no presenta degradacién durante al menos 1 hora, y bajo las condiciones
experimentales utilizadas. En las graficas se corrobora también que la FIR aumenta al incrementar
la temperatura; esto se debe a que mientras la intensidad de la banda *S; /2 —4 15 /2 decrece, la
banda 2Hqy; /2 —4 15 /2 aumenta su intensidad, lo cual es consistente con lo reportado previamente
[18, 93].
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Figura 3.11: Estabilidad térmica del polimero fluorescente con una potencia fija de 75 mW para
diferentes temperaturas 35, 40, 50 y 100 °C.

En la tabla 3.2, se resumen las caracteristicas mas relevantes del compuesto polimérico fluorescen-
te. De acuerdo a las pruebas realizadas, las caracteristicas espectrales de la emisién fluorescente
del polvo no se modifican al utilizar el PDMS como matriz anfitriona. Ademas, se lograron encon-
trar pardametros adecuados de concentracién del polvo fluorescente en el PDMS (1 %), y un valor
de potencia de excitacién (75 mW') que permite obtener espectros con intensidad adecuada para
evaluar la FIR. Ambos parametros son mejores que lo que se reporta en trabajos previos donde
usan los iones lantdnidos (Er®TeYb®") [19, 85, 87]. Con respecto a las pruebas de foto-blanqueo,
el compuesto no se degrada por al menos 3 horas con una potencia de bombeo de 125 mWW. En
cuanto al blanqueo térmico, el polimero presenta también buena estabilidad. No se observo de-
gradacion para una temperatura de 100 °C durante 3 horas. De acuerdo con las caracteristicas
obtenidas se puede concluir que el compuesto polimérico fluorescente puede ser utilizado para
termometria optica.

Compuesto polimérico fluorescente
Caracteristicas
Concentracién 1%
Picos de emisién 520, 539 v 640 nm
Potencia de bombeo 5 mW
Longitud de onda de bombeo 975 nm
Blanqueo térmico al menos 3 horas a 100 °C
Foto-blanqueo al menos 3 horas a 125 mW

Tabla 3.2: Caracteristicas del polimero fluorescente.

Hasta ahora se ha demostrado la estabilidad térmica y blanqueo térmico de la FIR para el
polimero fluorescente y los resultados han sido muy buenos. En cuanto a la degradacion térmica
del polimero fluorescente, en principio, esta relacionado con la degradaciéon del PDMS pues esta
es la matriz anfitriona del polvo fluorescente. De hecho, una caracteristica util de PDMS es
que es relativamente estable a altas temperaturas. Estudios previos de termogravimetria (TGA)
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muestran que el PDMS se degrada a 400-650 °C en atmosfera inerte, mientras que en aire la
degradacién inicia a una temperatura mas baja 290°C [97, 98]. De esta manera se puede decir
que en nuestro caso no hay degradacién térmica del polimero fluorescente pues la temperatura
mas alta que se utilizo para realizar las pruebas de estabilidad térmica fue 100 °C. En la figura
3.12 se presentan las curvas TGA de PDMS, donde se muestra degradacion a una temperatura

de 400 °C.
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Figura 3.12: Curvas TGA de PDMS. Datos experimentales linea solida gruesa, simulacion linea
solida delgada y simulacién optimizada linea discontinua.Reproducida de [97]
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Capitulo

Diseno y fabricacion de un sensor de fibra optica
para la medicion de temperatura

4.1. Conformacién del sensor de temperatura

De los resultados obtenidos en el capitulo anterior fue posible comprobar que el polimero fluores-
cente funciona para ser utilizado en termometria 6ptica. En este capitulo se presenta el diseno y
la fabricacién del sensor de fibra éptica utilizando el polimero fluorescente para la medicion de
temperatura. El primer paso para la fabricacién del sensor fue fabricar una punta dual de fibra
Optica para contener al polimero fluorescente.

4.1.1. Punta dual de fibra 6ptica para el sensor

La estacién de trabajo con la que se fabricaron las puntas duales de fibra éptica fue la Dowson
Comunication Co; modelo OC-2010 [99]. Esta maquina es utilizada para fabricar dispositivos de
fibra optica como las fibras adelgazadas, acopladores y multiplexores de longitud de onda. El
principio de funcionamiento de la estacién de trabajo, se basa en la fusién y el estiramiento de
las fibras 6pticas por medio del calor generado por la combustion de hidrégeno. Para fabricar las
puntas duales de fibra se sigui6 el procedimiento utilizado para fabricar acopladores de fibra. El
procedimiento consiste en que las fibras involucradas son trenzadas y después se les aplica calor
para lograr que estas se fundan; las fibras se fusionan mientras son estiradas, cuando se alcanza
la relacién de acoplamiento deseada, se detiene el proceso de fabricacién. Las especificaciones y
caracteristicas técnicas a detalle de la maquina pueden consultarse en [99], en la figura 4.1 se
muestra la imagen de la maquina.

Para la fabricacion de la punta dual de fibra dptica se decidié utilizar fibra 6ptica multimodo
estandar (62.5 pm de didmetro del nicleo). El proceso de fabricacién de la punta dual de fibra
se muestra en la figura 4.2. Dos fibras multimodo son trenzadas (una de las fibras da dos vueltas
y media a la otra) en trabajos previos se demostré que este nimero de vueltas es el més efectivo
y el que arroja menos perdidas [100]. Para el posicionamiento se fijaron primero las dos fibras
en el primer sujetador y después haciendo el trenzado entre las fibras se colocaron en el segundo
sujetador. El proceso de fabricacién de la punta dual requiere de una senal (fuente de luz led)
que serd transmitida mediante una de las dos fibras 6pticas a uno de los detectores (D1) la otra
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Figura 4.1: Estacion de trabajo para la fabricacion de la punta dual de fibra éptica. Tomada de

[99]

fibra éptica se coloca en el otro detector (D2) para tener el registro de la potencia transmitida
a través de las dos fibras. Después se aplica calor para lograr que los revestimientos se unan; los
revestimientos de las fibras se fusionan mientras son estiradas, con el software de la maquina se
monitorea el porcentaje de acoplamiento entre las fibras y el proceso puede detenerse en cualquier
momento cuando se alcanza la potencia deseada en el detector D2. Para los sensores desarrollados
en este trabajo, no es necesario que la luz se acople de una fibra a la otra, y por esta razon el proceso
se detiene cuando se tiene una elongacién de 4000 pum, de tal manera que sélo el revestimiento
de las dos fibras se fusionan, pero los nticleos no.

Fibras multimodo

62.5 um Antorcha
] < [‘l >
Fuente Sujetador 1 Sujetador 2 DI
de luz - -
(led) =-I- —— D2
Potencia J,
D1 P1
D2 0 .
Se defiene Acoplamiento
el proceso

Figura 4.2: Esquema de fabricacion de la punta dual de fibra dptica para contener al polimero
fluorescente.

Una vez que los revestimientos estan fusionados las fibras se cortan utilizando un cortador manual
de fibra 6ptica (Thorlabs- S90R) (ver figura 4.3), de esta forma se obtienen dos puntas duales
de fibra éptica con un didmetro final de aproximadamente 150 um. En la imagen 4.3 se presenta
una ilustracién de la punta dual fabricada y en la figura 4.4 se muestran las fotos tomadas con
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un microscopio optico de la punta dual vista de manera longitudinal y transversal.

Fibras fusionadas
Las fibras fusionadas se cortan Vista transversal
Canal 1
—
Canal 2 Salida

Figura 4.3: Esquema de la punta dual de fibra éptica fabricada e imagen transversal.

50umM

Figura 4.4: Fotos de la punta dual de fibra dptica. Vista longitudinal y transversal respectivamente.

Para caracterizar las puntas duales de fibra éptica se midieron las perdidas por transmision.
Para esto se utilizé el esquema experimental mostrado en la figura 4.5. Una de las fibras (C1) se
conecta al diodo laser de 975 nm y a la salida de la punta se coloca un medidor de potencia éptico
(Thorlabs, PM100D) que tiene un sensor (Thorlabs, S302C) para registrar la potencia a la salida
de la punta dual. Se inicié con una potencia de 10 mW hasta llegar a 75 mW. En la gréfica 4.6
se muestra la potencia de entrada en funcién de la potencia de salida para la punta dual de fibra
Optica; las pérdidas de transmision para este dispositivo son de 0.72 mW, lo cual representa el 1
% de la potencia de entrada. Dado que los nicleos de las fibra dpticas no estan acoplados, una
de las fibras se utilizara para excitar el polimero fluorescente, y la otra se utiliza para capturar
y guiar la fluorescencia producida por el polimero fluorescente. Para corroborar que la luz que
se guia por la fibra C1 no se acopla a la fibra C2, se utilizé6 un espectrémetro de estado sélido
para registrar la senal que podria reflejarse de la punta dual. Para la configuracién mostrada en
la figura, las puntas que se fabricaron no mostraron una senal de reflectancia significativa.
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Figura 4.6: Gréafica de potencia de salida versus potencia de entrada para la punta dual.

4.1.2. Incorporacién del compuesto polimérico en la punta dual de
fibra optica

4.1.2.1. Capilar de vidrio

Para colocar el polimero fluorescente en la punta dual de fibra 6ptica se utilizaron distintos
moldes. El primer molde utilizado para conformar el sensor de temperatura fue un capilar de
vidrio borosilicato con una longitud de 20 mm, diametro exterior de 1.5 mm y con un espesor de
las paredes de 0.2 mm. Para fabricar el sensor, el primer paso es limpiar el capilar con acetona y
alcohol isopropilico, una vez limpio, el polimero fluorescente (PDMS + NaY{ 77Y bg20Er0.03F4) es
introducido en el capilar con la ayuda de una jeringa. Al final se introduce la punta dual dentro
del capilar y se sella con pegamento epé6xico (ver figura 4.7). En la imagen 4.8 se muestra la foto
del sensor con el capilar y la fluorescencia generada por el dispositivo.

48



Jeringa

Capilar 20 mm

0.2 mm

+—» Punta dual de
fibra 6ptica

—>

Polimero —
fluorescente Capilar
—

Figura 4.7: Esquema de fabricacién del sensor de temperatura con el capilar
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Figura 4.8: Imagen del sensor de temperatura utilizando como molde el capilar de vidrio.

4.1.2.2. Moldes de teflén

Como método alternativo al uso de capilares, se fabricé un molde de tefléon de dimensiones mi-
limétricas para la punta dual de fibra. Se eligi6 el teflén, ya que al trabajar con PDMS, uno de
los inconvenientes al utilizar moldes de plastico es el proceso de desmoldado y la formacion de
burbujas. En experimentos previos se ha mostrado que utilizando teflon para los moldes facilita
este tipo de procedimiento [101]. El molde se fabricé manteniendo fijo el ancho del depésito 2 mm
y 0.8 mm de ancho las ranuras, esta medida corresponde al diametro del catéter 21G . El catéter
es para dar rigidez mecanica a la punta dual de fibra, ya que durante el proceso de fabricacién
estas se adelgazan. En la imagen a) 4.9 se muestra la foto del molde fabricado.

El procedimiento para fabricar los sensores se muestra en la figura 4.10. Se colocan la puntas de
fibra duales en las ranuras del molde, después el polimero fluorescente mezclado con curante en
proporcién 10:1 se vierte en los moldes cubriendo toda la punta. El molde se calienta durante 24
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Figura 4.9: a) Diseno del molde y b) molde de teflon para la punta dual de fibra dptica.

horas a una temperatura de 65 °C y transcurrido ese tiempo los sensores se desmoldan (FS-MT).

75 °C durante 24 horas

Se vierte el polimero
fluorescente en los moldes %
~

Se colocan las puntas
duales de fibra éptica
en las ranuras del molde

Figura 4.10: Proceso de fabricacion del sensor de temperatura con el molde de teflon.
En la imagen 4.11 se presenta las foto del sensor de temperatura siguiendo el proceso descrito

anteriormente. En la foto se observa la fluorescencia con el laser encendido (inciso a) y en el inciso
(b) la imagen del sensor con el laser apagado.
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Catéter 21G

Figura 4.11: Foto del sensor de temperatura con el molde de teflén. La foto del inciso a) es con el
laser encendido y la foto del inciso b) con el ldser apagado.

4.1.2.3. Moldes de PVC

Se fabricaron sensores de temperatura utilizando tubos de PVC de una sonda gastrointestinal.
Se empleo este material ya que presenta dimensiones milimétricas (1 mm de didmetro interno),
es un material facil de conseguir y ademas se disuelve con la acetona lo cual facilita el proceso de
desmoldado. El proceso de fabricacién se muestra en la figura 4.12, se utilizaron tubos de PVC y
catéteres 21G siguiendo el procedimiento descrito a continuacion:

e Para la fabricacion del molde, primero se corta el bisel del catéter 21G y se obtiene un tubo
de 1.5 ¢m; también se cortan 2 c¢m del tubo de PVC de la sonda gastrointestinal. El tubo
del catéter es introducido en el tubo de PVC y se adhiere con pegamento convencional.

e La punta de fibra dual es introducida en el molde.
e El polimero fluorescente se vierte dentro del molde de manera manual.
e El molde se caliente a una temperatura de 65 °C durante 24 horas.

e Para desmoldar la punta de fibra, esta se deja durante 5 minutos en acetona (la acetona
disuelve el PVC) y después se calienta durante 5 minutos.
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Figura 4.12: Proceso de fabricacion del sensor de temperatura con el molde de PVC.

4.2. Caracterizacion y desempeno del sensor.

4.2.1. Calibracién

La caracterizacién de los sensores fabricados, consistié en la medicion de los espectros de emision
a temperatura ambiente y variando la temperatura. El equipo utilizado para llevar a cabo las
mediciones fue el siguiente: un diodo laser (Thorlabs, PL980P330J) con una longitud de onda de
975 nm, la potencia de excitacion se fijo de acuerdo con los resultados obtenidos con los efectos
de concentraciéon y potencia, en este caso fue de 75 mWW. El espectro se obtuvo en el intervalo
de longitud de onda de 500-700 nm utilizando un espectréometro de estado sélido Ocean Optics
modelo USB4000, con una resolucién de 0.1 nm.

El funcionamiento del sensor requirere que la senal del diodo laser sea guiada por una de las fibras
multimodo (C1), el polimero fluorescente absorbe la senal a esta longitud de onda y emite en el
espectro visible. La emision que se genera es capturada por la fibra multimodo (C2) y guiada
al espectrémetro. Se realizaron pruebas con el sensor fabricado con el capilar, el molde de PVC
(FS-PVC) y de teflon (FS-MT) y para variar la temperautura se utiliz6 un sistema de control
de temperatura desarrollado en el laboratorio (ver figura 4.13). El sistema permite ajustar la
temperatura con una precisién de 0.1 °C [9]. El rango de temperatura considerado utilizando este
sistema fue de 20 °C hasta 100 °C, que es el intervalo de trabajo del control de temperatura.
Los datos obtenidos de los experimentos son: intensidad en (cuentas) y longitud de onda (nm)
a temperatura ambiente, y también para las diferentes temperaturas establecidas. Los datos son
procesados mediante un software de andlisis datos y los resultados se presentan en la siguiente
seccion.
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Figura 4.13: Esquema experimental utilizado para obtener la curva de calibracion los sensores
fabricados.

El espectro de fluorescencia registrado a temperatura ambiente con el capilar se muestra en la
figura 4.14, presenta tres picos méaximos de intensidad en 520, 539 y 640 nm correspondientes a
las transiciones energéticas 2H11/2 —4 _715/2,453/2 —4 Lispoy 4F9/2 —4 I,5/3 respectivamente. Los
picos de emisién concuerdan con lo reportado [19, 18].

FIR=A_ /A

520" 539

Intensidad (Cuentas)

Longitud de onda (nm)

Figura 4.14: Espectro de fluorescencia a temperatura ambiente para el sensor de temperatura con
el capilar de molde. Las regiones coloreadas (gris y rojo) representan las transiciones de interés
para la técnica FIR.

Los espectros de fluorescencia normalizados para diferentes temperaturas (25, 60 y 100 °C) se
muestran en la figura 4.15. Se observa que los picos de emisién se mantienen y no hay un co-
rrimiento del espectro al aumentar la temperatura, pero si una disminucion en intensidad para
la banda de *S3/5 —* I15/2 y un aumento de intensidad para la banda *Hiy/2 —* I150. Esto es
consistente con lo que se reporta para el polvo fluorescente [18].

Para aplicar la técnica de FIR se eligieron las transiciones energéticas S50 —* L1520 y 2Hi1/2 —*
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Figura 4.15: Espectros de fluorescencia normalizados para diferentes temperaturas.

I15/2, cuyos niveles energéticos estan térmicamente acoplados. Para cada valor de temperatura, la
FIR se calcul6 como la relacion Assg/Assg, donde Agzyg y Asze se obtienen integrando las bandas
espectrales correspondientes (para este caso de 510 nm a 533 nm y de 533 a 570 nm, respecti-
vamente). Los datos experimentales (puntos negros) se ajustan al modelo tedrico en funcién del
inverso de la temperatura (distribucién de poblacién de Boltzmann) con un R? = 0.992, como se
muestra en la figura 4.16.

0.55 " T : T T T " T
1" = Datos experimentales
0.50+ Ajuste .
R’=0.992 1
0.45 .

020 T T T T T T T T T
0.008 0.016 0.024 0.032 0.040 0.048
1/T (°C™)

Figura 4.16: Ajuste exponencial de FIR (Assy/As39) versus 1/T
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La figura 4.17 muestra la grafica de la relacién de intensidad de fluorescencia de las emisiones
UC verdes Asog y Aszg en funcion de la temperatura en el intervalo de 25 a 100 °C. En este caso,
es claro que la FIR varia de manera lineal con la temperatura. Los datos experimentales fueron
ajustados a una linea recta; de esta manera, conociendo la relacion de intensidad de dos niveles
energéticos acoplados térmicamente se puede inferir la temperatura. El ajuste lineal de los puntos
experimentales resulta en el modelo:

— 0.00302T + 0.1664 (4.1)

De aqui puede concluirse que la sensibilidad del sensor se encuentra en el orden de mC~!, lo cual
coincide con lo reportado para matrices de vidrio [18, 19].

055 T T T T T T T T T T T T T T T T
= Datos experimentales »
0.50 1 Ajuste lineal 7
R’= 0.997
0.45 .

020 T T T T T T T T T T T T T T T T T
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
Temperatura (°C)

Figura 4.17: (a) Relacion lineal de FIR considerando las transiciones de los niveles energéticos
2H11/2 Y 453/2 en funcion de la temperatura.

En la figura 4.18 se muestran los espectros normalizados para diferentes temperaturas tanto para
el sensor FS-PVC como el FS-MT, en ambos casos se observa que el pico situado en 539 nm
disminuye su intensidad al aumentar la temperatura y el pico en 520 nm aumenta su intensidad,
cumpliendo con lo que predice la técnica FIR [20, 102].
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Figura 4.18: (a) Espectros normalizados para diferentes temperaturas para el sensor FS-MT (b)
Espectros normalizados para diferentes temperaturas para el sensor FS-PVC.

Las curvas de calibracién de los sensores fabricados FS-PVC y FS-MT se muestran en la figura
4.19. Como se puede ver el valor de la pendiente es similar en ambos casos, no se vio modificada
por el cambio en la forma; esto significa que la sensibilidad es la misma porque es intrinseca del
compuesto. Las pendientes que se obtuvieron fueron 0.00301 & 4.370E~° para el sensor FS-PVC
y 0.00297 & 3.813E~° para el sensor FS-MT.
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Figura 4.19: (a) Relacién lineal de FIR versus la temperatura para el sensor fabricado con del

molde de PVC (b) Relacion lineal de FIR versus la temperatura para el sensor fabricado con el
molde de teflon.
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4.2.2. Bombeo residual

Dado que los sensores fabricados no son dispositivos ideales, es decir, la radiacion con la que se ex-
citan no es absorbida completamente por el polimero fluorescente, sino que una cierta cantidad se
transmite, es importante conocer qué potencia se esta absorbiendo y cuanto se esta transmitiendo.
De esta manera, se midié la transmitancia de los sensores fabricados (con dos concentraciones 1
y 2 %). El esquema experimental para llevar a cabo las mediciones se muestra en la figura 4.20.
Se utiliz6 un medidor de potencia 6ptico (Thorlabs, PM100D) que tiene un sensor (Thorlabs,
S302C) el cual se emplea para medir la potencia a la salida del sensor de temperatura colocado
a 2.5 mm del detector. El sensor es excitado con diferentes potencias iniciando en 75 mW hasta
255 mW.

Sensor de fibra

optica Diodo laser
- —& . 975mm
Medidor de potencia SPECHiOmetro —
optica Computadora
personal

Figura 4.20: Esquema experimental para medir la transmitancia de los sensores FS-PVC'y FS-MT.

La figura 4.21 muestra los resultados obtenidos. En la gréfica a) se muestra la transmitancia
para los sensores FS-PVC-1C y FS-PVC-2C fabricados con una concentraciéon de 1 % y 2 %
respectivamente. Se calculd el porcentaje de transmitancia para los sensores y se determiné que
el sensor fabricado con una concentracién de 1 % tiene una transmitancia de 28.56 £ 0.83 %
mientras que para el sensor con una concentraciéon de 2 % la transmitancia disminuye siendo
de 10.83 £+ 0.59 %. La disminucién de la transmitancia es de esperarse pues al tener una mayor
concentracion del polvo fluorescente, mayor es la absorciéon de la radiacién de excitacién. En el
caso de los sensores FS-MT-1C y FS-MT-2C, (ver figura 4.21, b)) la dindmica de comportamiento
es la misma, solo que en este caso para la concentraciéon de 1 % el valor de la transmitancia fue
de 16.75+0.48 % y el caso de FS-MT-2C fue 9.28 +0.26 %. Para estos sensores se vio disminuida
la transmitancia y esto puede deberse a la geometria y tamano del sensor que es mayor que los
sensores FS-PVC. Cabe senalar que el remanente de luz laser de los sensores es bajo ya que la
transmitancia es menor al 30 % en ambos casos.
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Figura 4.21: Comparacion de las curvas de transmitancia tanto para los sensores de temperatura,

FS-PVC-1C, FS-PVC-2C y FS-MT-1C, FS-MT-2C.

4.2.3.

Reproducibilidad y repetibilidad

Se fabricaron seis sensores, tres con el molde de PVC y tres con el molde de teflon siguiendo el mis-
mo proceso de fabricacién para cada molde. Los espectros de emisién se obtuvieron en el intervalo
de 25 °C a 100 °C y como se muestra en la figura 4.22 los sensores muestran una respuesta similar
con una excelente linealidad (r* = 0.999). De la pendiente de las curvas la sensibilidad obtenida
es similar para ambos moldes siendo 0.00256/° C £0.00006, esta sensibilidad es comparable a lo
reportado para sensores fluorescentes de fibras épticas en vidrio [19]. Es importante recalcar la
reproducibilidad que se consigue con los procesos de fabricacién establecidos.

= FS1-PVC
e FS2-PVC
A FS3-PVC
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FIR= 0.00256T+0.15014 |
R?=0.999 1

20
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=y -
.,l-"‘
‘.-". .
FIR = 0.00268+ 0.12934
R?=0.995

0.15
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(b)

Figura 4.22: (a) FIR en funcion de la temperatura para tres diferentes FS-PVC (b)FIR en funcion
de la temperatura para tres diferentes FS-PM.

Para conocer que tan repetibles son los resultados de la curva de calibracion se eligiéo un FS-PVC
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y un FS-MT y para cada sensor se obtuvo la FIR y se grafico en funcién de la temperatura
en intervalo de 25 °C a 100 °C . La prueba se realizé 4 veces siguiendo las mismas condiciones
experimentales para diferentes periodos de tiempo (una cada 24 horas). Primero se observa el
comportamiento lineal de la relacién de intensidad de fluorescencia en funcién de la temperatura
para los cuatro experimentos, segundo y muy importante la repetibilidad en las mediciones con un
error del 0.2 % (ver 4.23). La estabilidad del material polimérico se debe a las buenas caracteristi-
cas fluorescentes de las tierras raras y a las caracteristicas térmicas del PDMS, la degradacion
para la matriz polimérica se espera ocurra para temperaturas superiores a 400 °C [97].
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m Test1 | I m Test1 -
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(]
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Figura 4.23: (a) Relacion lineal de FIR versus la temperatura para el sensor fabricado con el
molde de PVC. (b) Relacion lineal de FIR versus la temperatura para el sensor fabricado con el
molde de teflon.

4.2.4. Estabilidad

Para verificar la estabilidad en la intensidad fluorescente, los sensores FS-PVC y FS-MT se exci-
taron continuamente con una longitud de onda de 975 nm durante 3 horas con una potencia de
75 mW para cuatro diferentes temperaturas 35, 40, 50 y 100 °C. Se calcul6 el area de los picos de
emisién de los niveles energéticos térmicamente acoplados y se obtuvo la relacion de intensidad
de fluorescencia en funcién del tiempo de exposicién (ver figura 4.24 (a) y (b)). Los resultados
muestran que la punta de prueba es estable y no presenta degradacién de la senal luminiscente
aun cuando se aumenta la temperatura. El mismo experimento se realiz6 pero ahora para tres
valores de potencia 90, 100 y 125 mW, manteniendo fija la temperatura en 50 °C (ver figura 4.25
(a) y (b)), la estabilidad se mantiene, es decir; la relacién de intensidad de fluorescencia no sufre
variaciones durante el tiempo de excitacién de los sensores y lo mas importante el cambio en la
FIR (error del 0.1 %) al aumentar la potencia es minimo. Con lo cual se comprueba que al utilizar
la técnica FIR minimiza el ruido durante las mediciones.
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Figura 4.24: FEstabilidad de los sensores durante 3 horas para una potencia de bombeo constante
(75 mW), para cuatro diferentes temperaturas (a) FS-PVC y (b) FS-MT.
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Figura 4.25: Estabilidad de los sensores durante 3 horas para una temperatura constante (°C),

para tres diferentes potencias de bombeo (a) FS-PVC y (b) FS-MT.

4.2.5. Desempeno del sensor

Los sensores FS-PVC y FS-MT se sometieron a ciclos de temperatura los cuales consistieron en
fijar una temperatura inicial de 30 °C y aumentar hasta 50 °C, nuevamente bajar a 30 °C y subir a
50 °C y asi sucesivamente durante aproximadamente cuatro horas y media. El mismo experimento
se realizé para las temperaturas de 25 °C y 100 °C todo esto con el fin de conocer la estabilidad
térmica de los sensores. En la figura 4.26 (a) y (b) se presentan los resultados, se observa poca
variacion en los valores de la relacién de intensidad de fluorescencia para el intervalo de 30-50 °C
(0.1 %) en ambos casos. Con respecto al intervalo de 25-100 °C también se observa estabilidad

con variaciones de (0.1 %).
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Figura 4.26: Mediciones de FIR para los ciclos térmicos obtenidos con (a)FS-PVC'y (b) FS-MT.

El tiempo de respuesta de los sensores fabricados se comparé con un termopar. Primero se fijo la
temperatura en 25°C y luego se aumenté a 50 °C. Una vez estable la temperatura del termistor, la
temperatura bajo a 35 °C. Este ciclo se llevo a cabo dos veces durante 30 minutos y los espectros
de los sensores de fibra se adquirieron cada segundo. La temperatura fue posteriormente calculada
usando la FIR y luego comparada con la lectura del termistor. Los resultados se presentan en
la Fig. 4.27 (a) para el sensor FS-PVC y (b) para el sensor FS-MT, muestra que las lecturas de
ambos sensores son similares. A partir de estos datos, el tiempo de respuesta del sensor, definido
como el tiempo requerido para alcanzar el 95 % de la temperatura establecida, se estimé en
aproximadamente 56 s y 65 s. Del mismo modo, la constante de tiempo, definida como el tiempo
requerido para alcanzar el 63,2 % de la temperatura establecida, se calcul6 en 21 sy 32 s. Ambas
caracteristicas son comparables a las reportadas para el termistor ( TH10K - 10 £€2) utilizado en
nuestros experimentos. De los resultados podemos concluir que en cuanto al tiempo de respuesta
si cambia al cambiar la forma del sensor, el tiempo de respuesta es mayor para el sensor FS-MT
porque es mas grande que el sensor FS-PVC y las propiedades de baja de conductividad térmica
del PDMS se reflejan cuando el tamano es mayor.

La figura 4.28 (a) y (b) muestra las gréficas de FIR versus la temperatura obtenida de los espectros
de emision. Como se esperaba se sigue una tendencia lineal en el intervalo de temperatura de 25
°C a 100 °C se observa que durante los procesos de calentamiento y enfriamiento, en particular,
el sensor mostro tendencias reversibles y superpuestas sin histéresis en respuesta al aumento y
disminucién la de temperatura.
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Figura 4.28: Grdficas de FIR versus la temperatura durante procesos de calentamiento y enfria-
miento (a) FS-PVC y b) FS-MT.

En la figura 4.29 (a) y (b) se muestra la comparacién en cuanto a la respuesta de los sensores
con un termopar tipo T al aumento de la temperatura de manera escalonada. El experimento
consistié en aumentar la temperatura iniciando en 25 °C hasta 47.5 °C cada 5 °C por periodos de
tiempo de 5 minutos. Como se puede apreciar en las graficas el sensor responde a los incrementos
de temperatura y de hecho la respuesta es comparable con la del termopar.
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Figura 4.29: Respuesta de los sensores a) FS-PVC y b) FS-MT a temperaturas escalonadas.

Se calibraron los sensores en el intervalo de temperatura de 26-40 °C (cubriendo el intervalo de la
temperatura corporal) y como se ve en las graficas presentan una tendencia lineal con un ajuste
de 0.999 en ambos casos, (ver 4.30).
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Figura 4.30: Calibracion de los sensores fabricados a) FS-PVC y b) FS-MT en el intervalo de
temperatura de 26—40 °C.

Con estos experimentos se comprobo el funcionamiento de los sensores de temperatura, se logré mo-
nitorear la temperatura en tiempo real y ademas las lecturas son consistentes con lo que marca
el termopar.



4.2.6. Comparacion con otros sensores

Una de las ventajas de los sensores de fibra propuestos es su sencillo procedimiento de fabricacion y
su rendimiento que es comparable a otros sensores reportados. De esta manera de decidié comparar
tanto la sensibilidad méaxima como la sensibilidad relativa del sensor con sensores ya reportados.
Tomando como referencia el informe mds reciente [19] que compara el rendimiento de los materiales
con Er/Yb, estos se resumen en la Tabla 4.1. La primera linea de la tabla corresponde a las
caracteristicas estimadas para los sensores presentados en este trabajo.

Como se observa en la tabla 4.1, en cuanto a la sensibilidad lo sensores fabricados presentan una
sensibilidad de 2.45E 73, esta sensibilidad es superior a trabajos donde se utilizan nanoparticulas y
similar a trabajos donde las matrices son algunos vidrios. Con respecto a los trabajos que reportan
sensibilidades mas altas, no se podra llegar a esas sensibilidades pues la matriz que contiene
el polvo fluorescente es PDMS y este tiene una baja conductividad térmica (0.2 W/(m - K)).
Otro punto importante es la potencia utilizada para excitar a los sensores, de todos los trabajos
presentados en la tabla, la potencia utilizada para bombear los sensores de este trabajo (75 mWW)
es menor a la potencia reportada en otros trabajos, lo cual es muy bueno, cuando de aplicaciones
biomédicas se trata.

En relacién a la comparacién con el trabajo publicado en [93], donde también la matriz para con-
tener las nanoparticulas de NaY Fy: Er3t —Y b3 es PDMS, el rendimiento del sensor desarrollado
en este trabajo es mejor. Con respecto al rango de operacién de temperatura para los sensores
de esta tesis es mayor que el mostrado en el trabajo (20- 120 °C) por (25-70 °C). Referente al
tamano del sensor (FS-PVC) es mas pequeno 0.8 mm de didmetro, mientras que 1.1 mm para el
sensor reportado en [93]. Por dltimo, es importante recalcar que el procedimiento para fabricar
los sensores es sencillo y ademas se utilizan materiales de uso comercial.
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Tabla 4.1: Cuadro comparativo de diversos materiales fluorescentes utilizados en termometria
optica. La temperatura T), indica la temperatura maxima a la cual se registré la sensibilidad
relativa.[79, 80]

Material Sz (103K_1)  Sp (%E_1) Tpaw °C AT °C A (nm) P (W) Poniisn (nm)  FIR  Er¥*/YB* (%mol)
Con PDMS
Mps de NaY Fy con Yb*"/Er®* Este trabajo 2.45 0.65 120 20-100 975 75 520-539-660 520/539 0.03-0.20
Core-Shell NaY Fy con Yb*+/Ert [93) - 0.2 70 25-70 980 - 525-545-655 525/545 -
Vidrios
Yb*+/Er®* vidrio telurito [19] 8.9 0.53 200 5-200 980 100 525-548-660 525/548 0.5-3
Er®* vidrio fluorotelurito [103] 5.4 0.35 267 27-267 800 - 530-550 530/550 -
Er3t /Y bt vidrio calcogenuro [104] 5.2 0.38 220 20-220 1060 150 530-555 530/555 0.1-0.5
Er¥t /Y vidrio de silicato [86] 3.3 0.63 23 23-450 978 800 526-549 526/549 0.5-6
Er?t /Y b** germanato [105] 3.6 0.39 220 20-220 976 300 525-546-651  525/548 0.1-0.5
Er®* vidrios fluoroindatos [106] 2.8 0.55 152 —150-152 980 - 523-545 523/545 0.1
Er** vidrios de oxifluoruros [107] 2.7 0.41 240 —23-177 980 - 524-547 524/547 0.36
Er¥t:PbO-Ga,0;-Si0, [108] 2.6 0.24 317 23-377 980 - 550-670-800 550/670 1
Er®t/Yb** vidrio de fluorofosfato [87] 1.5 0.71 6 —196-227 980 100 524-545 524/545 0.05-15
Er3* /Y b** vidrio de fluorozirconato [109] 0.6 0.58 27 —123-577 976 10-450 522-546 522/546 6

Nanoparticulas Ln®*t

Nps de PbF, dopadas con Yb**/Er3* [110, 111] 1.1 - 310 290-325 975 - 538-556 538/556 -

Nps de NaY Fy dopadas con Yb*+ y Ert 1.0 318 298-318 980 3000-4000  523-541-656  523/541 2-20

—
I
w
I
=

Nps de Gd,03 dopado con Yb** y Erdt [112, 113 - 301-350 980 - 510-565 510/565 0.02-0.03
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Capitulo

Diseno y fabricacion de un dispositivo
fototérmico de fibra optica

La terapia de hipertermia consiste en el tratamiento de tumores malignos a través de un incre-
mento de la temperatura localizado para producir un dano irreversible en las células cancerigenas,
minimizando el efecto sobre los tejidos sanos circundantes. Este procedimiento ha mostrado resul-
tados prometedores para el tratamiento local de tumores, sin embargo, el principal desafio para
extender su uso es la disponibilidad de fuentes de calor localizadas y sensores para monitorear la
temperatura en la region a tratar. Resulta por lo tanto esencial desarrollar dispositivos que sean
capaces de actuar como agentes multifuncionales (calentadores y sensores de temperatura a la
vez).

5.1. Conformacion del dispositivo fototérmico

En esta seccién se presenta la fabricacion y caracterizacion de dispositivos fototérmicos de fibra
éptica, que incluyen ambas funciones (calentadores y sensores de temperatura a la vez). Los
dispositivos se componen de un material polimérico fluorescente recubierto con oro, todo esto
incorporado en una punta dual de fibra éptica. En otras palabras, el sensor de temperatura
recubierto de una nano pelicula de oro. El material fluorescente se excita con luz laser a través de
una de las fibras opticas, y la radiacion remanente interactia con el depédsito de oro generando
calor. Mientras que el material polimérico se utiliza para medir la temperatura mediante la técnica
FIR, el efecto fototérmico en la capa de oro permite la generacion de calor. En la figura 5.1 se
muestra la ilustracion del dispositivo fototérmico.
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Punta dual de fibra 6ptica
Calentador
(nano peliculade Au)

/

LuzIR i
—_—
v i
—
FIR i
(MediciénT)

Sensor de Temperatura
(Polimero fluorescente)

Figura 5.1: Figura ilustrativa del dispositivo fototérmico fabricado.

5.1.1. Depésito de peliculas de oro sobre los sensores de temperatura
de fibra optica.

En la figura 5.2 se muestra esquematicamente la técnica de fabricacién utilizada para obtener el
dispositivo fototérmico. Primero se fabricaron sensores de temperatura con el molde de PVC, se
eligieron las mezclas con concentraciones de 1y 2 % (NaY Fy : YbEr en PDMS). El siguiente
proceso consistié en depositar sobre el polimero fluorescente del sensor una capa delgada de oro
de 5, 10 y 15 nm por medio de un equipo de sputtering (Cressintong Sputter Coater 108auto). La
técnica de sputtering se basa en el bombardeo intenso de un material (en este caso blanco de oro)
con los iones producidos en una descarga eléctrica en forma de plasma. Cuando la energia de los
iones incidentes es suficientemente elevada, la interaccion con la superficie del material hace que
los atomos sean arrancados. Estos atomos caen por gravedad sobre el sustrato sobre el cual se
formara una pelicula delgada [114]. Las condiciones del depdsito fueron una presion en la camara
de 0.15 mbar para los depdsitos de 5 y 10 nm con una corriente de 18 mA para ambos casos. Para
el deposito de 15 nm, la presion en la camara fue de 0.5 mbar y una corriente de 18 mA. Previo
al depdsito los sensores se limpiaron con isopropanol y una toalla libre de pelusas (kimwipe).

~ Blanco de oro
/ * e
Plasma °®
o 0 °® o,
™ ® L
e
o0 ,/ L
Ar
I . —
— > —_—
Al‘+ A.l'+

Sensor de temperatura
de fibras opticas
PVC

. |
Figura 5.2: Esquema del depodsito de oro por la técnica de sputtering.
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En la tabla 5.1 se enumeran los dispositivos fototérmicos fabricados y sus caracteristicas.

Caracteristicas de los dispositivos fototérmicos fabricados

Nombre del dispositivo Concentracion (NaY Fy : YOEr en PDMS) (%) Espesor de la capa de oro (nm)
DF-1C-5nm 1 5
DF-2C-5nm 2 5
DF-1C-10nm 1 10
DF-2C-10nm 2 10
DF-1C-15nm 1 15
DF-2C-15nm 2 15

Tabla 5.1: Caracteristicas de los dispositivos fototérmicos fabricados.

5.1.2. Caracterizacion de las peliculas de oro en los sensores de tem-
peratura.

5.1.2.1. Morfologia de las peliculas de oro sobre el PDMS

El depdsito de peliculas delgadas metalicas en PDMS ha sido objeto de un extenso estudio, incluido
el oro. Esto es de particular interés para desarrollar electronica flexible y por esto se han realizado
estudios extensos sobre la morfologia de las peliculas delgadas sobre el PDMS [115, 116, 117]. En
la figura 5.3 se observan las fotografias de los dispositivos fototérmicos fabricados. Las figuras
muestran el tubo de PVC de los moldes y el polimero fluorescente recubierto con oro. También se
observa la diferente coloracién de las peliculas de oro y esto es debido al espesor del recubrimiento.
Tipicamente, la tonalidad més dorada se observa en las peliculas de mayor espesor (15 nm).

Polimero fluorescente
recubierto con oro

Tubo de PVC

DF-1C-15nm

DF-2C-5nm DF-2C-10nm DF-2C-15nm

Figura 5.3: Fotos de los dispositivos fototérmicos fabricados.
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Una vez fabricados los dispositivos fototérmicos, se procedié a la observacion de su superficie
a través de microscopia Optica para observar el depdsito de oro sobre el PDMS. Los resultados
obtenidos se presentan en la figura 5.4. En ella se observa la superficie de los depdsitos de oro
para los diferentes espesores 5 nm, 10 nm y 15 nm. De acuerdo con estudios previos, las peliculas
delgadas de oro en PDMS pueden asumir tres morfologias: micro-craquelado, tipo brochazo y lisa
[118]. Las fotografias (ver figura 5.4) muestran el recubrimiento de oro, y se alcanza a observar
la morfologia micro-craquelado para los tamanos de 5 y 10 nm (inciso (a) y (b)) y para el caso
del depésito de 15 nm (inciso (c¢)) la morfologia tipo brochazo. Para efectos de comparacién, en
los incisos (d) y (e) se muestran las fotografias de depésitos de oro en membranas de PDMS
reportadas en estudios previos [118, 117, 119]. Como puede observarse en las imagenes (d) y (e),
la morfologia obtenida en las peliculas depositadas en las puntas de los dispositivos es muy similar
a lo que se ha reportado antes.

a)

Figura 5.4: Microscopia de la superficie de los dispositivos fototérmicos. En los incisos (a), (b) y
(c) se observan las imdgenes de las morfologias tipo craquelado (5 y 10 nm) y tipo brochazo (15
nm) de los depdsitos de oro en PDMS en los dispositivos fototérmicos. Mientras que los incisos (d)
v (e) son imdgenes tomadas de [118] en donde también se observa la morfologia tipo craquelado
y tipo brochazo de depdsitos de oro en membranas de PDMS.

5.1.2.2. Prueba de adhesién

Con las fotografias por microscopia Optica se logré observar la pelicula delgada de Au sobre el
PDMS, sin embargo, un aspecto importante es la adhesion que hay entre el Au y el PDMS, ya
que de esta depende que exista una mejor conversion de luz en calor. En trabajos previos se ha
demostrado que es necesaria la funcionalizaciéon del PDMS para obtener una mejor adherencia
entre el metal y el polimero [119, 115]. A pesar de ello, otros trabajos también publican el depdsito
de Au solo sobre PDMS y reportan buena adhesién entre el Auy el PDMS [117, 116, 120].

Para evaluar la adhesién de la pelicula de Au sobre le PDMS, se llevé a cabo una prueba sencilla de
limpieza del dispositivo fototérmico. La prueba consistié en limpiar los dispositivos fototérmicos
de manera suave con una toalla humedecida con acetona. Aunque en principio parece una prueba
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simple, es importante mencionar que es el proceso de limpieza que se sigue para retirar polvo o
grasa de los dispositivos fototérmicos. Para observar los cambios antes y después de la limpieza,
se observo la superficie del dispositivo fototémico (DF-1C-5nm) mediante microscopia éptica, en
la imagen 5.5, se muestran las fotografias de la superficie antes y después de limpiar el dispositivo
y no se observo alteracion del recubrimiento, lo cual indica que se tiene buena adhesién del Au
sobre el PDMS, por lo menos para éstas condiciones de prueba.

Antes de limpiar

iF-lC-Snm

Después de limpiar

Figura 5.5: Fotografias de la superficie del dispositivo fototérmico antes y después de ser limpiado
con acetona.

5.2. Resultados y discusion

5.2.1. Caracterizacion del sensor de temperatura

Antes de fabricar los dispositivos fototérmicos, primero se caracterizaron los sensores de tempe-
ratura, es decir, se calibraron los sensores para conocer el modelo lineal que relaciona la FIR con
la temperatura. Lo anterior es de suma importancia pues con el modelo obtenido se podra medir
la temperatura generada en el dispositivo fototérmico. En la figura 5.6 se presentan las curvas de
calibracién para los sensores de temperatura (la potencia de excitacién utilizada para todos los
sensores fue de 75mW). Como se puede observar la respuesta de los sensores es muy similar para
los dos casos, resultando en una pendiente de 0.00226 (°C~')para 1 % y de 0.00227 (°C™!) para
la concentracién de 2 % y un error de 0.000047.

En la figura 5.7 se muestra la intensidad de fluorescencia para diferentes potencias de excitacion
de los sensores fabricados con mezclas con concentraciones de 1 % y 2 %. En el inciso (a)
concentraciéon de 1 % se puede ver que la intensidad de fluorescencia aumenta como es de esperarse
al aumentar la potencia de excitacion, sin embargo, la intensidad es mayor para el sensor con una
concentracion de 2 % con la misma potencia de excitacion. Esto es debido a que, al tener mayor
concentracion del polvo fluorescente en el PDMS, mayor es la absorcién de la luz ldser. Al tener
dos concentraciones de (NaY Fy : ErYb en PDMS), se espera que el dispositivo fototérmico con
mayor concentracién (2 %) al presentar mayor intensidad fluorescente, el bombeo residual sea
menor por lo tanto se genere menor calor(menor luz ldser interactia con la nano pelicula de
Au), en contraste con el dispositivo fototérmico con concentracién de (1 %) , al presentar menor
intensidad fluorescente, el bombeo residual sea mayor y se genere mayor calor (mayor luz laser
interactiia con la nano pelicula de Au).
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Figura 5.6: Curvas de calibracion para los sensores de temperatura con concentraciones de 1 %

a)yb) 2 %.
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Figura 5.7: Espectros de emision para diferentes potencias de excitacion de los FS-PVC con con-
centraciones de 1 % a) y b) 2 %.

5.2.2. Bombeo residual antes y después del depédsito de la nano pelicu-

la de Au

Se llevaron a cabo las pruebas de transmitancia, primero a los sensores de temperatura, siguiendo
los pasos descritos en el capitulo 4. Los resultados muestran que a mayor concentracion de NaY Fj :
ErYben PDMS se tiene una menor transmitancia siendo de 30.21 % £0.8506 para la concentracién
de 1% (ver figura 5.8 (a)) y 11 % 40.6054 para la concentracién de 2 % (ver figura 5.9 (a)) .
Esto implica que, para el sensor con concentracion de 1%, sélo el 30 % de la potencia con la
que se excite el dispositivo va a interactuar con la pelicula de oro. Similarmente, el sensor con
concentracion de de 2%, sélo el 11 % de la potencia de bombeo incidird en la pelicula. Por
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ejemplo, para el sensor con una concentraciéon de 1% para una potencia de entrada de 75 mW
se tendra una potencia de salida de aproximadamente 22.5 mW  mientras que para el sensor con
concentraciéon de 2 % es de 8.25 mWV.

Después se midié la transmitancia de los dispositivos fototérmicos bajo las mismas condicio-
nes experimentales y se observé (ver figuras 5.8 (b) y 5.9 (b) ) que para todos los dispositivos
fototérmicos con concentraciones de 1 % y 2 % y nano capas de Au (5, 10 y 15 nm), la transmi-
tancia disminuye por debajo del 3 %. En la tabla 5.2 se presenta la transmitancia de todos los
dispositivos fototérmicos fabricados. Los resultados de la medicién de la transmitancia estarian
indicando dos cosas, uno, que el remanente que no se esta absorbiendo esta interactuando con
el oro provocando que este se caliente, y dos que se haya formado un espejo y la luz laser no
absorbida se esté reflejando. De acuerdo con [121] en donde se menciona que el espesor minimo
para que se forme un espejo es de 30 nm de oro y los depdsitos de oro en los sensores son menores
a ese valor, se descarté la segunda opcién.

80 T T T T T T 7 T T T T T T
— m FS-PVC-1C 1 — = DF-1C-5nm

70 ] = 6 e DF-1C-10nm b
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60 90 120 150 180 210 240 270 60 90 120 150 180 210 240 270
Potencia de entrada (mW) Potencia de entrada (mW)

(a) (b)

Figura 5.8: Comparacion de las curvas de transmitancia tanto para los sensores de temperatura,
como para los dispositivos fototérmicos con concentraciones de 1 % a) y b) 2 %, y capas de oro
de 5, 10, y 15 nm.
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Figura 5.9: Comparacion de las curvas de transmitancia tanto para los sensores de temperatura,
como para los dispositivos fototérmicos con concentraciones de 1 % a) y b) 2 %, y capas de oro
de 5, 10, y 15 nm.

Nombre del dispositivo Transmitancia (%)

DF-1C-5nm 2.26 £0.205
DF-1C-10nm 0.49 £0.109
DF-1C-15nm 0.18 £0.031
DF-2C-5nm 0.90 £0.177
DF-2C-10nm 0.58 £0.78
DF-2C-15nm 0.41 £0.053

Tabla 5.2: Transmitancia para los dispositivos fototermicos.

5.2.3. Medicién del calor generado en el dispositivo fototérmico.

Una vez que se demostrd que el remanente de la luz laser de bombeo para el material fluorescente es
absorbido por la nano pelicula de Au, lo siguiente fue verificar si los dispositivos fototérmicos eran
capaces de producir calor. Para verificar esto, se obtuvieron los valores de temperatura registrados
en los dispositivos fototérmicos utilizando la senal emitida por el polimero fluorescente mediante
la técnica FIR (ver figura 5.10). La configuracién experimental fue la siguiente: se conect6 el canal
(C1) del dispositivo fototérmico (DF) al diodo laser de 975 nm y el canal C2 al espectrémetro
para monitorear el espectro fluorescente y registrar los cambios en temperatura. Para realizar
estos experimentos, el dispositivo fototérmico se mantuvo aislado para evitar perturbaciones. Se
adquirié la temperatura cada segundo, y se vario la potencia del laser iniciando en 80 mW y
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llegando hasta 248 mW (ver figura 5.10).

Dispositivo fotérmico (DF)

Diodo laser
975 nm
C';I 1 N
» n
Espectrémetro I\
Computadora

1 IR 975 nm

1
L —* Medicién
de temperatura
(FIR)

Sensor
de temperatura
(Polimero fluorescente)

Calentador
(Nano pelicula de Au)

Figura 5.10: Esquema experimental para medir la temperatura detectada en el dispositivo fo-
totérmico.

En la figuras 5.11 (b), (¢) y (d) se muestran las graficas de la temperatura registrada en los
dispositivos etiquetados como DF-1C-5nm, DF-1C-10nm y DF-1C-15nm en funcién del tiempo.
Como puede observarse en la figura, el incremento en la temperatura es de forma exponencial y
alcanza un valor estable a partir de un tiempo caracteristico. Para analizar de manera sistematica
las respuestas de los distintos dispositivos, los datos experimentales se ajustaron a una funcién
exponencial como la que se muestra en la gréfica de la figura 5.11 (a). En esta se incluye también
el modelo matematico del ajuste, que permite entre otras cosas calcular el tiempo de estabilizacién
de la temperatura. El criterio que se siguié para obtener los tiempos de estabilizacion se baso en
las constantes de tiempo calculadas para cada dispositivo. Como se ilustra en la grafica de la figura
5.11 (a), la constante de tiempo (ty) se define como el tiempo para el cual la curva de respuesta
alcanza el 63.2 % del valor final. En dos constantes de tiempo (2ty), la respuesta alcanza 86.5 %
del valor final. En ¢, igual a 3tg, 4ty v 5to, la respuesta alcanza 95, 98.2 y 99.3 % del valor final,
respectivamente. Por tanto, para t = 4t,, la respuesta permanece dentro del 2 % del valor final. El
estado estable se alcanza matematicamente sélo después de un tiempo infinito, sin embargo, en la
practica una estimacion razonable del tiempo de estabilizacién se define como el tiempo necesario
para alcanzar el 2 % del valor final, o equivalentemente, cuatro constantes de tiempo (4ty). De
esta manera, el tiempo de estabilizacion de la temperatura de los dispositivos fototérmicos se
obtuvo utilizando este criterio.

En la figura 5.11 (b) se observa que para el dispositivo DF-1C-5nm, la temperatura registrada
aumenta al aumentar la potencia del laser; esto es de esperarse pues al aumentar la potencia,
el remanente de energia de bombeo que interactiia con la pelicula de Au también aumenta. El
AT registrado en este dispositivo para la potencia méxima de bombeo (248 mW) fue de 70 °C
y el tiempo de estabilizacién fue de 2.53 minutos. Para los dispositivos DF-1C-10nm y DF-1C-
15nm, el AT registrado fue de 165 y 200 °C para la misma potencia de bombeo y el tiempo de
estabilizacion de la temperatura disminuyd, siendo de 1.58 minutos para el DF-1C-10nm y 1.56
minutos para el DF-1C-15nm. Los resultados muestran que cuando se aumenta el espesor de la
capa de oro, aumenta el calor generado en los dispositivos y el tiempo de estabilizacion de la
temperatura disminuye. La tabla 5.3 muestra un resumen de los resultados obtenidos en estos
experimentos. Es importante mencionar que el tiempo de estabilizacién de la temperatura no
cambia para las diferentes potencias de bombeo.
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Figura 5.11: (a) Modelo exponencial utilizado para calcular el tiempo de estabilizacion de la tem-
peratura de los dispositivos fototérmicos y grdficas de temperatura en funcion del tiempo, donde
se muestra el aumento de la temperatura al encender el laser para diferentes potencias, para los

dispositivos (b) DF-1C-5nm, (¢) DF-1C-10nm y (d) DF-1C-15nm

Nombre del dispositivo | Tiempo de estabilizacién de la temperatura (min) | AT °C
DF-1C-5nm 2.53 70
DF-1C-10nm 1.58 165
DF-1C-15nm 1.56 200

Tabla 5.3: Tiempo de estabilizacion de la temperatura y AT registrado para los dispositivos

fototérmicos.
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El mismo proceso de caracterizacién se llevé a cabo para los dispositivos DF-2C-5nm, DF-2C-
10nm y DF-2C-15nm; en las figuras 5.12 y 5.13 se observan los resultados. Para estos dispositivos
fototérmicos, es claro que el AT registrado es menor, ya que el remanente de la luz laser es
menor que en los dispositivos con una concentracién de 1 %. Por esta razén, una menor cantidad
de bombeo residual va a interactuar con la capa de Au y por consiguiente el efecto fototérmico
sera menor. En la tabla 5.4 se presentan el AT registrado en los dispositivos fototérmicos y el
tiempo de estabilizacién de la temperatura. Los resultados de este proceso de caracterizacion
indican también que ajustando la concentracion de NaY Fy : ErYb en el PDMS, se puede limitar
el incremento de temperatura méximo (y por lo tanto el calor generado) que se obtiene con estos
dispositivos fototérmicos.
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Grdficas de temperatura versus tiempo, donde se muestra el aumento de la tem-
peratura al encender el laser para diferentes potencias, para los dispositivos a) DF-2C-5nm y b)
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Figura 5.13: Grdfica de temperatura versus tiempo para el dispositivo DF-2C-15nm.

Nombre del dispositivo | Tiempo de estabilizaciéon de la temperatura (min) | AT °C
DF-2C-5nm 2.87 62
DF-2C-10nm 2.34 92
DF-2C-15nm 2.09 111

Tabla 5.4: Tiempo de estabilizacion de la temperatura y AT registrado para los dispositivos
fototérmicos con concentracién de 2 %.

Con los datos de las graficas anteriores se obtuvieron las curvas de calibracién temperatura en
funcion de la potencia del laser. Para cada potencia del laser se obtuvo el valor de la temperatura al
estabilizarse, con estos datos se realizé un ajuste lineal y se obtuvieron los modelos de calibracién
para cada dispositivo fototérmico. En la figura 5.14 se muestran las curvas caracteristicas de cada
dispositivo. De esta manera, es posible asociar la potencia del laser con la temperatura, segin sea
el caso deseado. Con la curva caracteristica de los dispositivos fototérmicos se puede calcular la
potencia de bombeo necesaria para alcanzar las temperaturas hipertérmicas.
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Figura 5.14: Grdficas que muestran la calibracion de temperatura en funcion de la potencia del
laser para los dispositivos fototérmicos.

5.2.4. Estabilidad del dispositivo fototérmico en el rango hipertérmi-
co.

Con los modelos de calibracién de los dispositivos fototérmicos se calcularon las potencias de
bombeo para tener temperaturas en el rango hipertérmico (38-46 °C) y se estudié que tan estables
son estas temperaturas para un periodo de tiempo de 30 minutos. Los experimentos se llevaron
a cabo solo con los dispositivos DF-1C-5nm y DF-2C-5nm que son los que registraron menor
temperatura. En las figuras 5.15 y 5.16 se presentan los resultados para los dos dispositivos, y lo
primero que se observa es que la potencia de bombeo requerida para alcanzar temperaturas en
el rango hipertérmico es baja. Para el DF-1C-5nm se llega a aproximadamente 54 °C con una
potencia de 30 mW , mientras que con el DF-2C-5nm se necesitan inicamente 63 mW para llegar
a una temperatura de 49 °C.

En cuanto a la estabilidad, los resultados muestran que los dispositivos presentan buen desempeno,
con un error de +0.241 °C para el dispositivo DF-1C-5nm y +0.238 °C para DF-2C-5nm. Estos
valores son satisfactorios, pues implican que la fluctuacion de la temperatura es menor a 0.5 °C.
Se realizaron también mediciones escalonadas y ciclos de temperatura para cada dispositivo. Para
el DF-1C- 5nm se inici6 con una temperatura de 35.5 °C con incrementos de 1 °C hasta los 42
°C cubriendo el rango hipertérmico. Como se muestra en las graficas correspondientes, se puede
controlar la temperatura del dispositivo con la potencia de ldser y ademads la temperatura se
mantiene estable (ver figura 5.17 (a)). En la figura 5.17 (b) se muestran los resultados del ciclo de
temperatura; aunque se observan algunas oscilaciones, estas son menores a 0.2 °C. Experimentos
similares se realizaron para el dispositivo DF-2C-5nm y como se muestra en la figura 5.18 (a) y
(b), el dispositivo también responde a aumentos de temperatura de manera escalonada y en el
rango hipertérmico.
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Figura 5.15: a) Grdfica de tiempo versus la temperatura del dispositivo DF-1C-5nm en el rango
hipertérmico. Y b) estabilidad del dispositivo para un tiempo de 30 minutos.
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Figura 5.16: a) Grdfica de tiempo versus la temperatura del dispositivo DF-2C-5nm en el rango

hipertérmico.

Y b) estabilidad del dispositivo para un tiempo de 30 minutos.
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Figura 5.17: a) Incrementos escalonados de temperatura escalonados para el DF-1C-5nm y b)
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Figura 5.18: a) Aumentos de temperatura escalonados para el DF-2C-5nm y b) ciclos de tempe-
ratura DF-2C-5nm.

5.2.5. Comparacion de la temperatura registrada por el dispositivo

fototérmico y un termopar

Hasta ahora los resultados presentados son sélo considerando las mediciones que registran los
dispositivos fototérmicos. A fin de comparar y corroborar que las lecturas de los dispositivos fueran
las correctas, se decidié colocar un termopar pegado al dispositivo fototérmico para determinar
si las temperaturas obtenidas con el dispositivo corresponden con lo que se registra en la parte
exterior (ver figura 5.19). Esto es importante porque en aplicaciones de hipertermia, se busca llevar
el tejido bajo tratamiento a la temperatura deseada. Para estos experimentos se decidié considerar
solo el dispositivo DF-1C-5nm ya que este dispositivo usa menor concentracion del compuesto
fluorescente y el rango de temperaturas alcanzado es el éptimo para terapia de hipertermia (38-

46 °C).
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Como primer paso para esta caracterizacion, se obtuvieron las curvas de temperatura en funcion
del tiempo. Para este experimento se eligieron dos potencias: 25 mW y 272 mW | y se sincronizaron
las mediciones tanto del DF-C1-5nm con las del termopar tipo T mediante un VI en Labview. Los
resultados se presentan en la figura 5.20 (a) para la potencia de 72 mWW y (b) para la potencia de
25 mW . Como se observa el dispositivo fototérmico comienza a calentarse al encender el laser, por
la tanto la temperatura registrada por el DF-1C-5nm comienza a aumentar. El termopar también
comienza a registrar un aumento de temperatura, pero la temperatura que indica es menor (hasta
por casi 50 °C) que la registrada por el dispositivo fototérmico. Es importante mencionar que el
termopar se colocé a 0.2 mm de la superficie frontal del dispositivo fototérmico, pues como
veremos mas adelante, los gradientes de temperatura que se generan en estos dispositivos son
considerables.

Dispositivo Diodo laser
Fototérmico 975 nm
T — <

C'Z‘I (@
Espectrometro

Termopar Computadora

Dispositivo
fototérmico

Termopar

Figura 5.19: Esquema experimental para comparar las mediciones de temperatura del dispositivo
fototérmico con un termopar.
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Figura 5.20: Temperatura versus tiempo al encender el ldser tanto para el DF-1C-5nm y el ter-
mopar. a) 25 mW y b) 72 mW.
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A pesar de la diferencia de temperatura medida entre los dos dispositivos, se obtuvo también la
curva de calibracién para el dispositivo, esto es, la temperatura en funcién de la potencia del laser
utilizando tanto los datos del termopar como las lecturas del DF-1C-5nm. En la figura 5.21 se
observan las dos curvas experimentales (puntos rojos DF-1C-5nm y puntos negros termopar) y
su ajuste lineal; se puede ver que la temperatura aumenta linealmente con la potencia de bombeo
en ambos casos. Nuevamente se observa una diferencia entre las temperaturas registradas por
los dispositivos, es decir, lo que mide el DF-1C-5nm no coincide con lo que detecta el termopar.
De hecho, a medida que aumenta la potencia del laser, la diferencia de temperatura entre el
DF1-1C-5nm y el termopar es mas significativa.
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Figura 5.21: Curvas de calibracion del DF-1C-5nm y el termopar.

5.2.6. Pruebas cualitativas de calor.

Para entender mejor el proceso de generaciéon y la transferencia de calor de los dispositivos fo-
totérmicos, se realizaron pruebas de calentamiento en liquidos con diferentes conductividades
térmicas (K). En la tabla 5.5 se listan los liquidos utilizados y su valor de K. Para este expe-
rimento se colocé el DF-1C-5nm junto con un termopar (a una distancia de 2 mm de la parte
frontal del DF-1C-5nm) en una platina con movimiento en una sola direccién (el eje Y), y se
registraron los cambios de temperatura antes y después de entrar en contacto con los liquidos. Es
importante mencionar que para estos experimentos, la temperatura de los liquidos se mantuvo
en un valor constante de 27°C mediante un control de temperatura (MTD415- THORLABS). El
esquema experimental se muestra en la figura 5.22.
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Liquido Condutividad térmica (W/mK)

Aire 0.026

Agua destilada 0.580
Aceite para ninos 0.290
Metanol 0.202
[sopropanol 0.137

Tabla 5.5: Valores de K para los liquidos utilizados en los experimentos.

Diodo laser

X
’ 975 nm

2
ﬂ Espectrémetro

i |

Il 1t

.III\ I
Termc:-par

Computadora

DF-1C-5nm

Control de temperatura
MTD415T

Figura 5.22: Esquema experimental empleado para calentar los liquidos utilizando el DF-1C-5nm
junto con el termopar.

La primera prueba consistié en registrar la temperatura generada en el dispositivo manteniéndolo
en aire. Inicialmente, el laser de bombeo se enciende y se mantiene a una potencia de 198 mWWV;
después de que la temperatura se estabiliza, la potencia del laser se aumentd a 298 mW. En
la figura 5.23 se muestran los resultados de estas pruebas, en donde puede observarse que la
temperatura aumenta al aumentar la potencia de bombeo. Ademds, como se observa en la figura,
las mediciones de la temperatura que detecta el termopar no coinciden con la lectura del DF-1C-
5nm, hay una diferencia de aproximadamente 50 °C. Igual que en los experimentos anteriores, el
DF-1C-5nm registra mayor temperatura que el termopar. Sin embargo, es claro que el dispositivo
responde bien a los ciclos de temperatura.

El siguiente experimento consistié en introducir el DF-1C-5nm junto con el termopar en agua
destilada (27 °C) y realizar los mismos cambios en la potencia de bombeo. Nuevamente se moni-
toreo la temperatura desde el tiempo ¢y (DF-C1-5nm y termopar en aire) y al entrar en contacto
con el agua. En la grafica 5.24 (a) se puede ver que la diferencia de temperatura que registra el
DF-1C-5nm y el termopar en aire es de aproximadamente 50 °C, consistente con los experimentos
anteriores. Sin embargo, cuando los dispositivos son introducidos en el agua destilada, empieza
a bajar la temperatura y tanto el sensor fluorescente como el termopar registran un valor muy
similar de temperatura (27 °C). Para estas mediciones, los dispositivos estuvieron inmersos du-
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Figura 5.23: Temperatura en funcion del tiempo para el DF-1C-5nm en aire. Se muestra también la
lectura registrada con el termopar. La temperatura incrementa al aumentar la potencia de bombeo

de 110 a 248 mW ).

rante 1.5 minutos, y al retirarlos del agua se observa ambos registran temperaturas menores a la
inicial (63 °C y 35 °C para DF-1C-5nm y el termopar, respectivamente). Esto puede deberse a
que es posible que se haya quedado una pelicula del liquido entre el dispositivo fototérmico y el
termopar. En cuanto a la disminucion en la diferencia de temperaturas cuando los dispositivos se
sumergen en el agua destilada, esto puede explicarse si consideramos la conductividad térmica del
medio. Dado que el agua tiene una conductividad térmica mas alta que el aire, la transferencia
del calor generado en el dispositivo hacia el medio circundante serd més eficiente, provocando
asi la reduccion en la temperatura registrada por ambos dispositivos.

Para explorar més los efectos de la inmersion en liquidos, se realizé otro experimento dejando el
dispositivo inmerso durante periodos de tiempo més largos. En la figura 5.24 (b) se muestran los
resultados de este experimento. Aunque inicialmente la temperatura alcanzada en aire es menor
a lo que se obtuvo en el experimento anterior, atin se registran diferencias entre las lecturas del
termopar y el sensor fluorescente (en este caso 25 grados). Como puede verse en la gréfica, al su-
mergir el dispositivo esta diferencia disminuye a 5 °C. Mientras el dispositivo se mantiene inmerso,
el agua aumenta su temperatura, pasando de 26 °C a 32 °C. Otro aspecto importante que puede
observarse en la grafica es que la temperatura que registran los dispositivos regresan lentamente
a los valores iniciales. Al extraer el dispositivo del agua, es necesario que pasen cuando menos 15
minutos para registrar los valores iniciales. Esto podria confirmar la hipdétesis del remanente del
liquido en el dispositivo.
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Figura 5.24: Ciclos de inmersion, temperatura en funcion del tiempo para una potencia de 72 mW
para el dispositivo fototérmico y el termopar en aire y agua.

Comportamientos similares se observaron al sumergir los dispositivos en isopropanol y metanol
(ver figura 5.25 (a) y (b). Para estos experimentos la potencia de excitacién fue nuevamente de
298 mW , y puede observarse que nuevamente, la diferencia entre las temperaturas registradas
por fluorescencia y por el termopar disminuyen al estar inmersas en los liquidos. Para el caso
del isopropanol la diferencia es de aproximadamente 10 °C, mientras que para el metanol es de
4.4 °C. La diferencia de temperaturas medidas es mayor en isopropanol que en metanol lo cual
puede deberse a que la conductividad térmica del isopropanol (0.137 W/mK) es menor que la
del metanol (0.202 W/mK), lo cual provoca que se tenga una mayor acumulacién de calor en el
isopropanol que el metanol.
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Figura 5.25: Ciclos de inmersion, temperatura en funcion del tiempo para una potencia de 72 mW
para el dispositivo fototérmico y el termopar en a) isopropanol y b) metanol.

El ultimo liquido utilizado fue el aceite para ninos; los resultados se presentan en la figura 5.26.
Se observa nuevamente la diferencia de temperatura registrada en el DF-1C.5nm y el termopar
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cuando el dispositivo estd en aire. Al sumergirlo en el aceite, la temperatura disminuye hasta
llegar a 43 °C (DF-1C-5nm) y 36 °C (termopar). Ambos dispositivos se dejaron inmersos durante
25 minutos y no se observé un aumento significativo en la temperatura. La diferencia medida
entre el termopar y el DF-1C-5nm dentro del aceite es de 7 °C. La disminucién de la temperatura
es de esperarse pues la conductividad térmica del aceite (0.58 W/mK) es més grande que la
del aire (0.026 W/mK), y al estar inmersos los dispositivos se tiene una acumulacién menor de
calor. Cuando ambos dispositivos salen del aceite, una pequena pelicula queda recubriendo a
ambos dispositivos, de tal manera que ambos registran la misma temperatura 62 °C. En este caso
lo que podria estar pasando es que la pelicula de aceite entre el termopar y el DF-1C-5nm se
esté calentando a 62 °C y este calor no se disipa porque ambos dispositivos se encuentran en aire
cuya conductividad térmica es baja. De esta forma, se tiene una mayor acumulaciéon de calor.
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Figura 5.26: Ciclos de inmersion, temperatura en funcion del tiempo para una potencia de 72 mW
para el dispositivo y el termopar en aceite para ninos.

En todos los experimentos de inmersion del DF-1C-5nm y el termopar en los liquidos utilizados
hubo una diferencia de mediciéon entre ambos dispositivos. El origen de esta diferencia es el
gradiente de temperaturas que se genera con est tipo de dispositivos. Esto se ha verificado,
tanto numéricamente como con mediciones experimentales, en dispositivos similares a los que
se presentan en este trabajo. En particular, se pueden considerar los resultados reportados para
la fabricacién de una sonda fototérmica con fibras épticas [122]. A diferencia de los dispositivos
fototérmicos que se han reportado en este trabajo, la sonda fototérmica utiliza nanoparticulas
de carbono (NpsC) embebidas en PDMS, como se muestra en la figura 5.27. El dispositivo se
compone de un polimero fototérmico (PDMS- NpsC) para la generacion de calor y del polimero
fluorescente (PDMS —NaY Fy : ErYb) para medir la temperatura [122]. Los resultados de la
caracterizacion de esta sonda muestran que, al igual que en los dispositivos con nanopeliculas de
Au, existe una diferencia de temperatura entre lo que registra el termopar y la sonda fototérmica.
Esto se atribuye a que este tipo de dispositivos son esencialmente fuentes puntuales de calor, como
se demuestra en la simulacién llevada a cabo mediante el método de elementos finitos (ver figura
5.28 inciso (a) y (b)), de esta manera. En estas imdgenes se muestras las lineas isotérmicas que
se forman en la vecindad del dispositivo. Puede observarse también que la temperatura maxima
se registra en el centro del dispositivo, y va disminuyendo a lo largo de la sonda. De acuerdo a las
escalas de la figura, la temperatura decae rapidamente con la distancia, lo cual explica porqué el
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termopar no registra la temperatura maxima que se detecta con el polimero fluorescente. De la
figura también se observa que la temperatura registrada en aire es mas alta que cuando la sonda
se encuentra en agua, lo cual es resultado de que el agua tiene una conductividad mas alta que
el agua. Debido a que el dispositivo DF-1C-nm tiene dimensiones y geometria muy similares a la
sonda reportada en [122], es muy factible que los gradientes de temperatura sean muy semejantes
a los que se muestran en la figura. Esto explica entonces la diferencia de temperaturas medidas
entre los dispositivos y el termopar.

I l - ;

i Fibras dpticas  Aguja  Capilar PDMS-Er/Yb PDMS-NPC

Figura 5.27: Representacion esquemdatica de la sonda fototérmica de fibra dptica (a) y fotografia de
la sonda (b). La sonda incluye el polimero fototérmico (PDMS- NPC) y el polimero fluorescente
para la medicién de la temperatura mediante la tecnica FIR (PDMS- Er3T : YT ). Imagen
tomada de [122].
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Figura 5.28: Simulacion del campo de temperatura de la sonda fototérmica, para una potencia del

laser de 248 mW , en dos medios disipativos. Inciso (a) aire a 25 °C y en el inciso (b) agua a 36
°C.
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5.2.7. Medicion del calor generado en el dispositivo fototérmico me-
diante la técnica LIFT.

Como se mostro en la seccién anterior, los dispositivos fototérmicos son capaces de generar calor.
Para tener una mejor idea de cémo se distribuye el calor en la vecindad del dispositivo fototérmico,
se utilizé6 una técnica termométrica conocida como termometria de fluorescencia inducida por
laser (LIFT) [123]. La técnica LIFT se basa en medir la fluorescencia de un tinte cuya intensidad
decae en funcion de la temperatura. La fluorescencia del tinte se mide a través de fotografias
adquiridas por medio de una camara de video. Con la técnica se obtienen mapas de temperatura
con resolucién espacial menor a 1 pm. [123, §]

Laser 532 nm

Camara
Divisor de haz I
50/50 ———
Lente i
Filtro
Fotodete.ctor PDMS-rB
\ ontrol de
temperatura

Figura 5.29: Arreglo experimental de la técnica LIFT. Imagen adaptada de [123]

Para poder determinar la temperatura del dispositivo fototérmico mediante la técnica LIFT, se
utiliz6 el esquema experimental reportado en [123] (ver figura 5.29). A diferencia de los arreglos
de LIFT convencionales, en donde se utiliza un tinte fluorescente (por ejemplo Rodamina B, rB,
disuelta en algin liquido), el esquema experimental utilizado incorpora membranas de PDMS
con rB; las membranas permiten un mejor manejo de las muestras a medir y fueron disenadas
para caracterizar microcalentadores de fibra éptica [49]. En la figura se muestra el monitoreo de
la intensidad de fluorescencia de membranas de PDMS-rB. Primeramente, se obtuvo la curva de
calibracién que indica cémo se modifica la intensidad de la fluorescencia de las membranas de
PDMS-rB en funcion del incremento de la temperatura. Una vez conocida la curva de calibracién
de la membrana, se procedié a obtener el mapa de temperatura del DF-1C-5nm. El DF-1C-5nm se
colocé en el costado de la membrana (ver figura 5.30) y se obtuvo el mapa de temperatura para una
potencia de 298 mWW. Como se muestra en la imagen de la figura 5.31, la técnica permite obtener
iméagenes en donde se distingue claramente las zonas de calentamiento por el calor generado en
la vecindad del dispositivo.

De la figura 5.31 es importante mencionar que la region caliente es de aproximadamente 1 mm para
la potencia de 248 mW y la temperatura méxima alcanzada fue de 150 °C. Con este experimento
se comprobd que con el DF-1C-5nm se pueden alcanzar areas de calentamiento del orden de
mm, estas dreas son mayores a las reportadas por los microcalentadores (um) [96]. Ademés, el
DF-1C-5nm puede alcanzar temperaturas lo suficientemente grandes para producir hipertermia.
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Figura 5.30: Configuracion experimental para obtener los mapas de temperatura del DF-1C-5nm.
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0

Figura 5.31: Mapa de temperatura para el DF-1C-5nm obtenido con la técnica LIFT, para una
potencia de bombeo de 248 mW .

5.2.8. Generacion de burbujas en isopropanol y metanol

Otro efecto interesante se observé en las pruebas cualitativa de generacion de calor del DF-1C-5nm
en metanol, e isopropanol fue la generacién de microburbujas. Esto se observé mediante el proceso
descrito en la figura 5.22, a una potencia del laser de 248 mW, y adquiriendo adicionalmente
videos e imdgenes con un microscopio digital (Dino Lite USB). Las imdgenes muestran que el
incremento en la temperatura en la punta de los dispositivos fototérmicos puede alcanzar valores
lo suficientemente altos como para formar burbujas, tanto en isopropanol como en metanol. Esto
se observa en las figuras 5.32 y 5.33, que muestran una secuencia de fotografias adquiridas a
distintos instantes de tiempo. La formacion las burbujas no es instantanea; van creciendo de
manera gradual conforme avanza el tiempo y a medida que aumenta la temperatura.

En la figura 5.34 inciso (a) y (b), se muestran las graficas del radio de la burbuja en funcién
del tiempo para ambos liquidos. Lo primero que se observa en las graficas es que a medida que
transcurre el tiempo aumenta el diametro de la burbuja; segundo, el tiempo en el que la burbuja
alcanza su maximo didmetro es en ambos liquidos es de aproximadamente 3 minutos, muy similar
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para ambos liquidos. El didmetro final de la burbuja obtenida en el isopropanol es de 1 mm,
mientras que para el metanol es de 0.8 mm. La diferencia en el tamano del didmetro de la
burbuja entre el isopropanol y el metanol es debido a la diferencia en sus puntos de ebullicién de
82.5 °C y 64.7 °C para el isopropanol y el metanol respectivamente. En este caso, los dispositivos
con recubrimientos de oro parecen alcanzar niveles de temperatura adecuados para generar la
ebullicién en los solventes utilizados. Es importante mencionar que la formacién de burbujas en
liquidos usando fibras épticas para generar efectos fototérmicos ha sido reportada previamente
[124]. Ademés, los efectos hidrodinamicos producidos por la generacion de las burbujas pueden ser
de gran interés para procedimientos médicos que involucran tejidos saturados de agua [125]. Por
ejemplo, se ha reportado que la aplicacion de luz laser a través de fibras épticas puede conducir
a la formacion y explosién de burbujas, lo que da como resultado dano en el tejido y degradacién
de la superficie de la fibra ptica de suministro [126].

Figura 5.32: Prueba cualitativa de calor para evaluar la capacidad térmica del DF-1C-5nm. El DF-
C1-5nm junto con el termopar fueron sumergidos en isopropanol. El calor generado provocd la
formacion de una burbuja.
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Figura 5.33: Prueba cualitativa de calor para evaluar la capacidad térmica del DF-1C-5nm. El
DF-C1-5nm junto con el termopar fueron sumergidos en metanol. El calor generado provoco la
formacion de una burbuja.
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Figura 5.34: Didametro en funcion del tiempo de las burbujas generadas por el DF-1C-5nm en
isopropanol (a) y metanol (b).
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Capitulo

Conclusiones

El objetivo general de este trabajo de tesis fue la fabricacién y caracterizacién de dispositivos
de fibra éptica que utilizan un compuesto polimérico fluorescente. El primer dispositivo que se
dearrollé fue un sensor de temperatura. Con base en este dispositivo, se propuso también un
dispositivo fototérmico que permite generar efectos térmicos localizados mediante la absorcion de
luz laser de una nano pelicula de oro.

La primera etapa para la fabricacion de los dispositivos fue la preparacion del polimero fluores-
cente, se tenfa que verificar que la mezcla del PDMS con el polvo fluorescente (NaY Fy : YbET) no
modificard sus caracteristicas espectrales. Los resultados mostraron que no hay modificacién del
espectro al mezclarse el polvo fluorescente con el PDMS, pues los picos de emisién caracteristicos
del polvo fluorescente se preservan y son muy similares con lo que se reporta en otros trabajos que
utilizan también el compuesto NaY Fy : YbEr pero en matrices de vidrio. Se prepararon mezclas
con diferentes concentraciones (0.25, 0.5 y 1 %) y se encontré que al aumentar la concentracion
del polvo fluorescente en el PDMS, aumenta la intensidad del espectro de emisiéon. Como resul-
tado de las pruebas de fotoblanqueo y blanqueo térmico se demostré que el polimero fluorescente
no presenta fotoblanqueo, por al menos 3 horas con una potencia de excitacion continua de 125
mW . En cuanto a la estabilidad térmica, el polimero fluorescente es estable para una tempe-
ratura de 100 °C por tres horas. De esta manera, con la técnica de simple mezclado del polvo
fluorescente (NaY Fy : YbET) con el PDMS se pudo obtener un polimero fluorescente con buenas
caracteristicas para ser utilizado en termometria optica.

Los resultados de la caracterizaciéon del compuesto polimérico fluorescente fueron ttiles para
plantear el desarrollo de un sensor de fibra éptica. En particular, se demostré que el material
fluorescente puede incorporarse de manera simple en una fibra 6ptica dual para formar un sensor
de temperatura por fluorescencia. En cuanto a la fabricacion de la punta dual de fibra éptica, se
demostré que este arreglo presenta caracteristicas adecuadas para guiar la fluorescencia emitida
por el compuesto polimérico. Las pérdidas de transmisién registradas fueron de 0.2 dBm, y ademas
su fabricacion es sencilla. El uso de la punta dual para el desarrollo del sensor de fibra optica evita
también la utilizacion de dispositivos adicionales de fibra éptica, como por ejemplo, multiplexores
de longitud de onda, cuya disponibilidad comercial para el rango espectral de operacion del
sensor (espectro éptico visible) es muy limitada. El diseno del dispositivo que se propuso resulta
de esta manera facil de implementar, y como se observa en los resultados obtenidos, presenta un
desempeno excelente como sensor de temperatura.
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Otro aspecto importante en el proceso de fabricacion del sensor de temperatura tiene que ver
con la integracién del polimero fluorescente y la punta dual de fibra 6ptica. Se exploraron varias
alternativas para esto y el uso de moldes de PVC fue la técnica mas sencilla, ya que se emplearon
materiales comerciales. El desmoldado de los sensores se logré también de forma simple, ya que
el PVC se disuelve en acetona y ademas se logré obtener un tamano de sensor de 0.8 mm de
diametro y una longitud de 3 mm. Cabe destacar que el rendimiento del sensor fabricado con el
molde de PVC fue muy bueno. El intervalo de temperatura para el cual se probé es de 20-120 °C,
presentando una respuesta con una linealidad excelente (r? = 0.999). La sensibilidad obtenida
para el dispositivo fue de 0.00256/°C y la resolucién fue de 0.5 °C. Otro aspecto a destacar es
que el proceso de fabricacién del sensor permite obtener dispositivos con caracteristicas altamente
reproducibles y con una estabilidad excelente en intervalos de tiempo largos (hasta 3 horas). La
versatilidad del proceso de fabricacion permite también usar otros tipos de moldes y obtener
sensores con caracteristicas similares. El desempeno del sensor de temperatura fabricado con los
moldes de teflon, por ejemplo, presenté las mismas caracteristicas antes mencionadas.

Es claro que el uso de la técnica FIR (relacion de intensidad de fluorescencia) para medir tem-
peratura contribuye a minimizar las fluctuaciones en las lecturas de temperatura debido al ruido
producido por el bombeo y otros efectos espurios. En conjunto con la versatilidad del compuesto
fluorescente usado en este trabajo, ofrecen entonces nuevas alternativas para fabricar sensores de
fibra 6ptica con un procediiento relativamente sencillo y con materiales de alta disponibilidad
comercial. Es importante destacar también que el procedimiento reportado para incorporar el
material fluorescente al PDMS, puede ser usado también para la incorporacién de otros tipos
de materiales con otros tipos de propiedades para desarrollar dispositivos de fibra 6ptica con
multiples funcionalidades.

Un ejemplo concerniente al desarrollo de dispositivos con funciones multiples es el dispositivo
fototérmico demostrado en este trabajo. La idea general de este es contar con un dispositivo que
permita generar calor altamente localizado y de manera controlada, para lo cual es necesario poder
medir la temperatura en el propio dispositivo. Como se explicé en la secciéon correspondiente, esto
es de interés para diversas aplicaciones biomédicas, de tal manera que un dispositivo de tamano
compacto que ofrezca dichas capacidades podria tener un impacto relevante en tratamientos de
hipertermia, entre otros. Aunque aun hay trabajo por realizar para optimizar el dispositivo, los
resultados preliminares son prometedores. Se logr6 fabricar un dispositivo que genera calor (nano
pelicula de oro) y a la vez se puede medir la temperatura (polimero fluorescente mediante la técnica
FIR). Primero se demostré buena adhesién del oro en el PDMS; segundo de los experimentos de
bombeo residual se comprobd que la luz laser que no se absorbe por completo en el polimero
fluorescente. Esto permite entonces generar calor en la nanopelicula de oro a través del efecto
fototérmico. De los tres espesores utilizados de la nano capa de oro (5,10 y 15 nm) se encontré que
los dispositivos con mayor espesor de la capa de oro, presentan mayor generacién de calor. De los
tres espesores se decidié seguir los experimentos con los dispositivos de 5 nm (DF-1C-5nm) ya
que como se menciond, son los que presentaron un menor rango de temperaturas de operacion,
adecuadas para la terapia de hipertermia (intervalo de 38 °C a 45 °C). De manera general, los
dispositivos muestran buena estabilidad para los rangos de temperatura de hasta 38-70 °C. Un
aspecto relevante sobre el dispositivo fototérmico, es que las potencias de bombeo requeridas para
su funcionamiento son bajas (minimo 72 mW). Esto resulta muy atractivo porque los dispositivos
que se utilizan actualmente requieren suministros de energfa considerable (varios Watts). De igual
manera, en reportes previos se ha observado que los efectos fototérmicos generados iinicamente por
absorcién de luz en el tejido, requieren de sistemas ldser de alta potencia (hasta 10 Watts). De esta
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manera, el dispositivo propuesto reduce considerablemente estas necesidades. Otra caracteristica
destacable es que los dispositivos generan calor de manera altamente localizada, con zonas de
calentamiento del orden de mm.

En cuanto a las pruebas cualitativas de generacion y transferencia de calor llevadas a cabo en
liquidos con diferentes conductividades térmicas, los resultados mostraron que los dispositivos
generan suficiente calor para generar burbujas en los solventes de isopropanol y metanol cuyos
puntos de ebullicién son 82.5 °C y 64.7 °C respectivamente. De esta manera, se estarian alcan-
zando temperaturas alrededor de 80 °C. Es importante mencionar que los resultados mostrados
son buenos pero el trabajo a futuro para este tipo de dispositivos es realizar simulaciones compu-
tacionales con elementos finitos, para conocer el campo de temperatura y comenzar a realizar
algunas pruebas de generacion de lesiones térmicas en modelos biolégicos sencillos.
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