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Resumen

El estudio de las nanoestructuras es sin duda uno de los campos mds prometedores en el
desarrollo de la nanotecnologia. En los Ultimos afios se han propuesto varias técnicas para la
integracién de nanoestructuras con dispositivos dpticos, pero no todas son accesibles debido al
alto costo del equipo que se necesita para poder manipulary depositarlas en zonas especificas.

En este trabajo de investigacién se hace especial énfasis a la interaccion de los nanotubos de
carbén (NTCs) y nanoparticulas de silice con la luz laser. Los experimentos realizados demuestran
gue las nanoestructuras, al ser expuestas a radiacion laser con distintas longitudes de onda, se
pueden depositar en la superficie de la punta de una fibra 6ptica. El objetivo de esta tesis
controlar en menor o mayor cantidad el depdsito de nanoestructuras usadas.

Para conocer la dindmica de los depdsitos, se hace uso de la técnica conocida como reflectometria
Optica, con la cual es posible conocer el momento en que se inicia el depdsito en la punta de la
fibra. En este trabajo, esta técnica se implementd con sistemas laser de 975 nm y 1550 nm, tanto
para depositar las nanoestructuras como para monitorear los tiempos de depdsito. Estos ultimos
se determinan con las sefales de la luz que se reflejan de la punta en donde se realizan los
depdsitos gracias a la dinamica generada durante la interaccién de la luz con las nanoestructuras.

Se presentan los experimentos para realizar depdsitos usando ambas nanoestructuras (NTCs y
nanoparticulas de silice), variando parametros de los laseres tales como la potencia y el tiempo de
encendido del laser. Los depdsitos realizados son posteriormente observados con la ayuda del
microscopio de barrido electrénico (SEM). Las micrografias obtenidas muestran la cantidad de
depdsito y también la morfologia de cada uno de ellos. Con estos experimentos es posible analizar
los depdsitos obtenidos variando la longitud de onda y la potencia del laser, ademds de su
influencia sobre los tiempos de depdsito.



Abstract

The study of nanostructures is one of the most promising fields for the development of
nanotechnology. Many techniques for the integration of nanostructures with optical devices have
been proposed in the last few years, but not all of them accesible mostly due to the hight cost of
the manipulation and deposition techniques involved in these processes.

In this work, we present experimental work on the interaction with the carbon nanotubes (NTCs)
and silica nanoparticles with laser light. This interaction has been shown to provide a means for
realizing deposition of nanoparticles on the tips of optical fibers. The aim of this work is to
elucidate the feasibility of controlling the amount of nanostructures that can be deposited on the
fiber optic end faces.

The dynamic of the deposition process is analyzed using an optical reflectometry technique. This
allows for the detection of the time required to achieve the deposition of nanostructures on the
tip of the optical fiber. The reflectometry setup was implemented with laser systems of 975 nm
and 1550 nm for monitoring the time scales involved in the deposition process of the
nanostructures. Deposition of two types of nanostructures (NTCs and silica particles) were studied
with this setup and the influence of parameters such as lasers power and the exposure time on
the deposits were analyzed. The latter was done using an scanning electron microscope (SEM) and
subsequent inspection of the resulting micrographs. We particularly analyze the influence of the
wavelength and the power of the laser in the times required to obtain the deposits. Other relevant
parameters involved in the deposition process include the concentration of the nanostructures
and the temperature of the samples.
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Capitulo 1

1. El Nacimiento de la nanotecnologia.

En diciembre de 1959 durante el encuentro anual de la “American Physical Society”, en el Instituto
de Tecnologia de California en Pasadena, el Dr. Richard Feynman, uno de los cientificos mas
importantes del siglo XX, ofrecid una conferencia que llevaba por titulo; "Hay mucho espacio al
fondo" (There is plenty of room at the bottom)[1,2]. En ella menciond la posibilidad de almacenar
los 24 tomos de la Enciclopedia Britdnica en la cabeza de un alfiler, de crear micromaquinas
capaces de viajar a través del cuerpo humano, de poder manipular atomo por atomo. Todas eran
ideas que revolucionaban la forma de pensar en aquel tiempo ya que eran dificiles de concebir [3].

Estas innovadoras ideas no fueron posibles de realizar durante casi 30 afios, hasta que en 1981 dos
investigadores que trabajaban en los laboratorios de IBM en Zurich, Gerd Binnig y Heinrich Rohrer,
realizaron la primera manipulacion atdmica formando el logotipo de IBM, con dtomos de Xe sobre
superficies de Ni con la ayuda del microscopio de efecto tunel que ellos mismos inventaron [4]. Lo
gue les permitié ganar el Premio Nobel en 1986, abriendo un mundo nuevo; la posibilidad de very
manipular atomos y moléculas, permitiendo, que muchas de las ideas de Feynman pudiesen
ponerse en practica.

1.1 Nanociencia y nanotecnologia.

La palabra “NANO”, es un prefijo que viene del griego “vavog” y su significado es enano, haciendo
referencia a cosas muy pequefias. Es usado en el sistema internacional de unidades para
representar un factor de 10~°. Asi podriamos decir que la nanociencia es la ciencia que estudia a
los objetos de tamafio nanométrico [5].

La nanociencia se encarga de estudiar las estructuras que se encuentran en la escala de los
nanémetros, para ser mas estrictos sélo debemos incluir a aquellas estructuras que se encuentran
en el rango de 1 a 100 nm. De acuerdo con la Royal Society del Reino Unido la nanociencia se
define como el estudio de los fendmenos y manipulacion de materiales a escala atdmica,
molecular y macromolecular donde las propiedades difieren considerablemente de los que estan a
una escala mads grande [6]. Constituye nuevas aplicaciones a la investigacién, la innovacién y el
desarrollo en base en el control de la estructura fundamental y el comportamiento de la materia a
nivel atémico, aplicando nuevos conceptos y propiedades fisicas, quimicas, bioldgicas, mecanicas,
eléctricas, etc, las cuales nacen de una escala de nandmetros. Es una ciencia interdisciplinaria que
estad presente en todas las dreas existentes, destacando en la fisica, quimica y biologia [7].

La nanotecnologia es la fabricacion de materiales, estructuras, dispositivos y sistemas funcionales,
todo esto es el resultado de hacer interaccionar los atomos uno a uno y poder construir
estructuras Utiles con absoluta precisién [7]. Fue definida por Norio Taniguchi en 1974 como el
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proceso de separacién, consolidacion y deformacion de materiales por un dtomo o por una
molécula [6]. Algunas de las aplicaciones que mas pueden llegar a influir en nuestra vida cotidiana
son las siguientes:

e Aplicaciones biomédicas: La posibilidad de implantar sondas miniaturizadas para el
diagndstico anticipado de enfermedades. Recubrimientos basados en la nanotecnologia
capaces de incrementar la bioactividad y biocompatibilidad de implantes.

e Tecnologias de la informacion: Almacenamiento de datos del orden de 1 terabyte/cm?2,
desarrollo de la nanoelectrénica molecular y de la computacién cuantica.

e Produccidn de energia y almacenamiento: Nuevos formas para crear pilas de combustible
o sélidos nanoestructurados con el potencial de lograr un eficiente almacenamiento del
hidrogeno. Paneles solares mds eficientes y de bajo costo.

e Ciencia de materiales: Inclusién de nanoparticulas para reforzar o modificar materiales.
Mejorar las propiedades de materiales disefiados para trabajar en condiciones extremas.

e Nanofabricacidn: Con la técnica conocida como top-down, basada en el uso de litografia
para miniaturizar chips de silicio y la segunda técnica es la bottom-up que permite
construir nanoestructuras combinando dtomos y moléculas para guiar y controlar el auto
ensamblaje.

e Instrumentacion: Crear nuevos instrumentos para el estudio de propiedades de la materia
a nivel nanoscdpico y poderlos utilizar en procesos de fabricacion.

e Alimentacién: Detectar y neutralizar la presencia de microorganismos o pesticidas a bajas
concentraciones, en general de compuestos quimicos que resulten nocivos para la salud.

e Medio Ambiente: Desarrollo de técnicas fotocataliticas para la remediacidn, reparacion y
limpieza de tdxicos presentes en el medio ambiente, producidos por algun tipo de
contaminacion [4].

1.2 Nanomateriales y nanoparticulas.

Muchos de los materiales comunmente utilizados como los ceramicos, metales, semiconductores,
polimeros, o combinaciones de estos pueden fabricarse a escalas nanométricas.

Debido a su tamafio, con los nanomateriales se pueden estudiar nuevas dimensiones aparte de la
ya conocida 3D. Estas dimensiones corresponden a los nanotubos (1-D), el grafeno (2-D) y a los
puntos cuanticos y fullerenos (0-D) [8]. La dimensidn (3-D), segun la definicion de nanomaterial no
deberia incluirse en la categoria de nanoestructuras ya que todas sus dimensiones son mayores a
los 100 nm, pero debido a que utilizan estructuras (0-D, 1-D, 2-D) son considerados como
materiales nanoestructurados (figura 1.1)[9].
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Figura 1.1. Clasificacidn de los nanomateriales: a) 0-D, nanoparticulas de oro; b) 1-D, fibras polimericas; c) 2-
D, peliculas polimericas y d) 3-D, superred obtenida por ensamblaje de nanoparticulas de oro. Figura tomada
de la referencia [10].

Como se ha mencionado anteriormente, la produccion de nuevos materiales se lleva a cabo
mediante dos estrategias opuestas: la técnica descendente (top-down), donde se reduce el
tamafio de materiales de bulto hasta limites nanométricos y la técnica ascendente (bottom-up)
donde se hace la sintesis de nanomateriales mediante unidades de construccion mas pequefias
usando avanzadas técnicas de litografia [9].

Para describir un nanomaterial se debe incluir el tamafio medio de sus particulas, teniendo en
cuenta la agrupacion y el tamafio de las particulas individuales y una descripcidn de la distribucion
por tamafio de las particulas. La mejor manera de identificarlos es por medio de sus propiedades
fisicas y quimicas.

1.2.1 Tamaiio y geometria en nanomateriales.

El estudio del tamafio y la forma sobre las propiedades del material ha atraido una enorme
atencién debido a su gran importancia cientifica e industrial. En nanomateriales el tamafio es muy
importante, ya que si contamos el nimero de atomos sobre el area superficial de un material en
bulto (macroescala) y lo comparamos con el nimero total, observamos que la diferencia entre
ambos es enorme, sin embargo si hacemos lo mismo con un nanomaterial la diferencia entre
numero de atomos y el area superficial es muy pequena.

En general, las propiedades de los nanomateriales son diferentes a las propiedades de los
materiales de mayor escala, debido al area de superficie sobre la relacién de volumen mejor
conocida como SAV. Los efectos térmicos en los nanomateriales, tales como el bajo punto de
fusion de nanoparticulas, o los cambios en su estructura electrdnica, se deben sobre todo al
numero de atomos sobre la superficie.

La geometria también es importante, pueden encontrarse en formas de nanocubo, nanoesfera o
nanotubo; el carbdn por ejemplo, tiene diferentes formas como fullerenos, nanotubos o grafeno
(figura 1.2), todas ellas tienen propiedades diferentes. El grafeno, por ejemplo, es la base para la
formacién de nanotubos, ya que sus laminas al ser enrolladas se convierten en nanotubos de



carbén. Los nanotubos a su vez pueden formar mono-capa o multi-capa y justamente
dependiendo de su geometria es que obtienen sus propiedades [8].

Figura 1.2. a) grafeno, b) fullereno y c) nanotubo de carbén. Figura adaptada de la referencia [8].
1.3 Nanomateriales; clasificacion y propiedades.

Existen diferentes tipos de nanoestructuras, sus principales pardmetros son la forma, el tamafo y
la morfologia, pero las propiedades del material dependen de la estructura y la composicién. Es asi
gue dependiendo de la naturaleza fisica o quimica del material, se logra una compleja
interrelacién entre la estructura y la composicién del material [11]. Sin embargo no todos tienen
las mismas propiedades; de manera no exhaustiva se hace una pequeiia clasificacion de ellos
mencionando también algunas de sus propiedades.

e Nanocompositos; materiales amorfos formados por nanofases, como microestructuras
formadas por granos/cristalitos, pueden ser de varias dimensiones (1-D, 2-D y 3-D).

e Nanoparticulas; su escala es de unidades, decenas o centenas de nandmetros, pueden ser
semiconductoras, metalicas, magnéticas, puntos cuanticos, fullerenos, etc.

e Nanocapas; recubrimientos con espesores suficientemente delgados, sus propiedades
pueden ser magnéticas, ferroeléctricas, fotdnicas, etc, dependiendo del material con el
cual fue hecho el recubrimiento.

e Nanotubos; pueden ser o no ser de carbdn, los de carbdn estan conformados por un solo
tubo, pueden tener varias capas [4]. En la siguiente seccion se hace una descripcion mas
detallada de los nanotubos de carbdn.

1.3.1 Nanotubos de carbén.

Los nanotubos de carbdn (NTCs) tienen una relacién longitud/diametro muy elevada, debido a que
su didmetro del orden de unos nandmetros, su longitud puede variar desde unas micras hasta
milimetros e incluso puede llegar a ser de centimetros [12].

Existen dos tipos diferentes de nanotubos de carbdn;

¢ Nanotubos de mono-capa (single-walled nanotubes, SWNTSs)
e Nanotubos de muti-capa (multi-walled nanotubes, MWNTSs)
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Figura 1.3. Primeros nanotubos de carbdn descubiertos en 1952. Figura tomada de la referencia [8].

La manera mas sencilla de identificar un nanotubo es enrollando una hoja de grafito, como si se
tratase de una rejilla hexagonal, si juntamos los extremos de una sola lamina se formara un tubo
mono-capa, si enrollamos los nanotubos sobre varias laminas concéntricas sobrantes obtenemos
un nanotubo multi-capa. Los tres tipos basicos de estructuras de nanotubos mono-capa son: Zig-
zag, armchair y Quiral, en la figura 1.4 se muestran los ejemplos de los 3 tipos.

Figura 1.4. Ejemplo de nanotubos a) armchair, b) zig-zag y c) quiral. Figura adaptada de la referencia [11].

Dependiendo del didmetro y el ordenamiento de anillos de grafeno en las paredes, los NTCs
obtienen su geometria y sus propiedades. Estas dependen de 3 factores: el nimero de capas



concéntricas que poseen, la manera en que es enrollado y el diametro del nanotubo. Algunas
propiedades importantes de los NTCs [8, 12] son:

e Propiedades electrénicas: tienen la facilidad de transportar corriente eléctrica dandoles la
capacidad de ser aislantes, semiconductores, metdlicos o superconductores,
caracteristicas que dependen de los pardametros geométricos de los NTCs.

e Propiedades mecanicas: presentan alta flexibilidad, capacidad de regresar a su forma
original, es un material con alto grado de dureza, presentan alta resistencia mecdnica, lo
que los hace ideales para el reforzamiento estructural de materiales y alta resistencia a la
traccion.

1.3.1.1 Propiedades y aplicaciones opticas de los nanotubos de carbén.
Las propiedades de los NTCs relevantes para aplicaciones fotdnicas son:

e Fotoluminiscencia.
e Absorcidn saturable de luz.

La fotoluminiscencia es la emisidon de luz como consecuencia de la absorcion previa de radiacion
Optica y es una propiedad que resulta util para investigar la estructura electrénica de los NTCs.
Para el caso de los MWCNT, la fotoluminiscencia se presenta en el rango de la luz visible y su
intensidad es bastante estable a temperatura ambiente, por lo que tienen gran potencial para ser
usados como fuentes luminosas en dispositivos dpticos. Por otra parte la electroluminiscencia es
el efecto producido por la recombinacién de pares electréon-hueco que existen en los materiales
semiconductores, este mismo efecto es producido en transistores que integran NTCs para su
funcionamiento y son usados para producir fuentes de luz de estado sélido como LEDs [13].

Los NTCs son absorbentes saturables de luz, esto significa que cuando la luz incidente supera
cierto umbral, la absorcién dptica decrece a medida que aumenta la intensidad de la luz que los
ilumina, lo que los vuelve transparentes. El espectro para el cual son absorbentes saturables
dependen principalmente del diametro del nanotubo, para los SWCNTs se encuentra en el
infrarrojo cercano (1550 nm), zona del espectro que se utiliza para las comunicaciones 6pticas.

Su uso como absorbentes saturables es debido a las ventajas que ofrecen sobre otros tipos de
materiales como gran resistencia al dailo mecanico, bajo costo, dimensiones nanométricas y facil
de integrar en sistemas de comunicaciones dpticas. Estas caracteristicas resultan atractivas para
aplicaciones fotdnicas ultra rapidas, desarrollo de filtros pasa alto para la luz, espejos absorbentes
saturables para moduladores pasivos en emisores de pulsos ldser, supresores de ruido en
comunicaciones épticas e interruptores de luz [12].

Los NTCs usados en aplicaciones de electrénica y optoelectrénica constantemente se encuentran
expuestos a un campo eléctrico externo, afectando directamente su estructura y sus propiedades.
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Se sabe, por ejemplo, que el campo eléctrico afecta principalmente el espectro de absorcién de los
NTCs, de modo que es posible modular su espectro de absorcién, y también se puede aumentar el
ancho de su banda de absorcion. El efecto del campo eléctrico es mayor cuando este se encuentra
orientado a lo largo del eje principal de los NTCs [13].

En la actualidad las telecomunicaciones necesitan de la electréonica para poder convertir la sefial
Optica en sefiales eléctricas, pero si se eliminaran los dispositivos electrénicos, sustituyéndolos por
dispositivos épticos que fueran compatibles con fibras dpticas, se eliminaria la necesidad de tener
que transformar las sefales dpticas en sefales electrénicas para operar sobre ellas, de tal manera
que se podria aprovechar mejor el potencial que tiene la luz para transmitir enormes cantidades
de informacién a grandes velocidades.

1.4 Depositos de nanotubos de carbon en puntas de fibras dpticas asistidos por luz laser.

Para el uso de NTCs en conjunto con dispositivos épticos, se emplean técnicas de pulverizacion,
sintesis directa o incorporacion en polimeros para su utilizacion en peliculas delgadas [14]. A pesar
de la existencia de varias técnicas para la manipulacién de los NTCs, la mayoria de ellas no son
muy adecuadas para la fabricacidon de dispositivos dpticos. La principal limitante es que no es
posible manejar cantidades masivas de NTCs debido a que se llegan a formar cimulos, asi como la
alta dificultad de lograr depdsitos de material en una locacion especifica [15, 16]. Por estas
razones, es importante desarrollar técnicas que permitan el manejo de estas estructuras de una
manera mas simple y eficaz, permitiendo que sean compatibles para el desarrollo de dispositivos
Opticos [15, 17].

Se han reportado varios métodos para el depdsito de nanotubos de carbdn sobre las puntas de
fibras dpticas. El método mas sencillo es manipulando los NTCs de tal manera para que se puedan
depositar sobre la punta de la fibra dptica, este se basa en utilizar luz laser para generar un flujo
en una solucién con nanotubo. El sistema bdsico que se debe implementar para lograr los
depdsitos, estd compuesto por un diodo laser que se encuentra conectado a una fibra éptica y la
punta de la fibra estard sumergida en una solucion de etanol donde se encuentran dispersados los
NTCS (figura 1.5).



Fibra optica

Solucion de etanol
con nanoestructuras

Figura 1.5. Sistema bdsico para realizar depdsitos de nanoestructuras en la puntas de la fibra dptica.

Los depdsitos se obtienen enviando luz laser a través de la fibra dptica, donde la luz que se
propaga fuera de la punta de la fibra, al interactuar con los nanotubos de carbén (NTCs) que se
encuentran dispersados en una solucién de etanol, genera un aumento de temperatura en los
alrededores a través de la absorcion de luz. Los cambios en temperatura generan un flujo
localizado y este transporta a los nanotubos hacia la punta de la fibra dptica. Este fenédmeno
provoca una fuerza de gradiente que genera patrones de flujo que favorecen el movimiento de los
nanotubos hacia las regiones con mayor potencia éptica [15, 17, 18], de tal manera que estos
quedan depositados preferentemente en la regiéon del nucleo de la fibra dptica. Esta técnica de
depdsito asistido por luz Idser se puede extender también a otro tipo de nanoestructuras, de tal
manera que resulta muy versatil [18].

Otro fendmeno que se presenta durante el depdsito asistido por luz laser es la formacidn de
microburbujas. Esto es debido a los efectos térmicos generados de manera muy localizada, sin
embargo depende de parametros como la concentracién de los NTCs y la potencia usada para
hacer los depésitos (figura 1.6) [17, 18, 19]. El andlisis de efectos térmicos durante el depdsito
asistido por laser ha permitido identificar que los incrementos en temperatura en la vecindad de la
punta de la fibra éptica son lo suficientemente grandes como para generar burbujas en distintos
tipos de liquidos, incluyendo polimeros.



Figura 1.6. En (a) el movimiento de las particulas hacia la punta de la fibra, en (b) se observa la formacion de
una microburbuja. Figura tomada de la referencia [17].

En la figura 1.6 se muestra una secuencia de imdagenes obtenidas durante el depésito de particulas
de grafito asistido por luz laser de 975 nm. A partir de esta secuencia, es posible visualizar las
trayectorias de las nanoparticulas de grafito hacia la punta de la fibra dptica. Una vez que las
nanoestructuras han sido depositadas en la punta de la fibra y al continuar suministrando luz laser,
se puede observar la formacion de una microburbuja [17].

De manera general, la técnica descrita ofrece grandes ventajas, ya que su configuraciéon
experimental es sumamente sencilla y es de bajo costo comparada con otras alternativas (por
ejemplo, la sintesis directa de NTCs en superficies poliméricas). Ademas, se utilizan potencias
Opticas bajas (decenas de mW) y requiere de pocas cantidades de NTCs. Sin embargo la técnica
presenta también la obtencion de depdsitos no uniformes y en algunos casos depdsitos aleatorios
sobre la superficie de la punta. De esta forma, a pesar de que se ha demostrado la viabilidad de
este método para el depdsito de nanoestructuras en fibras dpticas, los mecanismos fisicos
involucrados no han sido del todo entendidos. Aln no se ha desarrollado un estudio riguroso que
busque optimizar el método de depdsito de las nanoestructuras, permitiendo la posibilidad de
obtener capas de diferentes materiales nanoestructurados de manera controlada.

1.5 Objetivo del trabajo.

El objetivo de este trabajo es determinar los parametros adecuados para optimizar el depdsito de
nanoparticulas de carbdn en fibras dpticas a través del estudio de algunos pardmetros relevantes
como:

e Potencia de los diodos laser utilizados para hacer los depédsitos.

e Longitud de onda del Idser usado para hacer el depdsito.

e Tiempo de exposicion de la punta de la fibra sumergida dentro de una solucién de etanol
con nanoestructuras de carbdn y de diferentes materiales.

El estudio sera realizado con la implementacién de un sistema de reflectometria conformado por
varios dispositivos de fibra dptica. Como se explicard en el siguiente capitulo del trabajo, la funcidn
del sistema sera realizar y simultadneamente monitorear los depdsitos de las nanoestructuras en
las puntas de las fibras dpticas.



Capitulo 2
2. Arreglo experimental.

En este capitulo se explica el funcionamiento del arreglo experimental propuesto para realizar el
depdsito y monitoreo de los nanotubos de carbdn y nanoparticulas usadas en los experimentos. Su
principio de operaciéon esta basado en la reflectometria dptica, técnica que sirve para monitorear
los depdsitos y también para conocer la dindamica de las microburbujas formadas en la punta de la
fibra dptica.

El arreglo experimental propuesto en esta tesis, usa dispositivos dpticos iguales a los propuestos
en experimentos para monitorear depdsitos de nanotubos o nanoparticulas de zinc en las puntas
de las fibras dpticas [16, 23]. Una configuracién similar también ha sido usada en experimentos
para monitorear las burbujas formadas en la punta de la fibra dptica que se encuentra inmersa en
diferentes tipos de solventes o incluso en liquidos criogénicos como el nitrégeno liquido [21]. Estos
arreglos son variantes de la técnica de reflectometria dptica, con la cual es posible conocer los
cambios producidos en la intensidad de la luz reflejada en la punta de la fibra éptica.

2.1 Principio basico de operacion.

La idea bdsica de la técnica conocida como reflectometria éptica, es registrar variaciones en la
sefial reflejada en la punta de una fibra dptica. Cuando la luz viaja por la fibra y sale por la punta,
parte de la onda sera reflejada por la diferencia de indices de refraccion entre la fibra dptica y el
medio externo, ofreciendo la posibilidad de monitorear los depdsitos de NTCs en la puta de la
fibra. Esta técnica cumple 2 funciones; la primera es detectar el inicio del depdsito de NTCs, de tal
manera que ofrece la posibilidad de controlar el depdsito de estructuras en la superficie de la fibra
Optica ajustando el tiempo de inyeccion de luz después de haberse iniciado el depdsito. La
segunda funcién es la posibilidad de obtener capas uniformes con diferentes espesores en la
superficie de la fibra, ya que a medida que la capa sea mas uniforme la reflectividad tendra menos
fluctuaciones.

En los experimentos para hacer depdsitos de NTCs, la fibra se sumerge en una solucién de etanol
en la que se dispersan las nanoestructuras a depositar. El indice de refraccién en el nucleo de la
fibra es tipicamente ny= 1.46, y al sumergir la punta en el etanol (n.=1.36 ) la cantidad de luz que
se refleja cambia. Cuando esta sefial de luz pasa de un indice de refraccion n1 a otro indice n2, una
parte de la sefal se transmite y otra se refleja en la superficie de la fibra, son las ecuaciones de
Fresnel las que describen la transmision y la reflexidn de las ondas electromagnéticas [24]. Cuando
se enciende el laser y se logran depositar las nanoestructuras, la sefial reflejada también cambia.
En particular, debido al alto contraste que existe entre los indices de refraccidn de los NTCs (n.= 3)
y el vidrio del nucleo de la fibra, la reflectividad aumenta. Con el monitoreo de la sefial que se
refleja, se puede conocer el tiempo de inicio del depdsito de NTCs [16].
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2.2 Caracteristicas del arreglo experimental.

El sistema para monitorear los depdsitos en la punta de la fibra dptica se muestra de manera
esquematica en la figura 2.1. Los dispositivos dpticos que conforman el sistema son:

e Diodo laser Thorlabs, A= 975 nm, potencia mdxima de 255.87 mW.
e Diodo laser Thorlabs, A= 1550 nm, potencia maxima de 71.01 mW.
e Controladores de corriente para los diodos laser (ILX Lightwave).

e Circulador dptico, rango espectral de operacion 1525-1610 nm.

e Acoplador éptico 2X2 de Thorlabs, 95/5, 1550 nm;

e Multiplexor por longitud de onda (WDM) 975/1550 nm.

Control de
Corriente
Control de
Temperatura
Control de
Corriente
Control de
Temperatura
Detector
. . || optico2
Osciloscopio
| | Detector
optico 1

Figura 2.1. Arreglo experimental para registrar y monitorear depdsitos de nanoestructuras en las puntas de
las fibras dpticas.

El diodo Idser de A=975 nm, proporciona la sefial éptica con la cual se realizan los depdsitos de las
nanoparticulas. Este laser se conecta a la entrada de un acoplador dptico, con el cual la sefial se
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divide en una relacidn de salida 95/5. El 95% de la sefial a la salida del acoplador es enviada a un
multiplexor por longitud de onda (WDM) y la salida de este se conecta a la fibra dptica en la cual
se realiza el depdsito. Para todos los experimentos, se utilizé fibra dptica monomodal estandar
(smf-128e). El 5% de la sefial de salida del acoplador dptico es enviada a un detector éptico
(InGaAs fotodiodo pin) conectado al canal uno del osciloscopio. Esta sefial sirve como referencia
para conocer el momento exacto en el que se enciende el laser para realizar el depésito.

El sistema utiliza también un diodo laser de A= 1550 nm, cuya sefial sirve para monitorear los
depdsitos en la punta de la fibra. La sefial de este ldser es enviada a la entrada del puerto 1 del
circulador dptico y esta es transmitida a la salida del puerto 2 que se encuentra conectada al
multiplexor por longitud de onda de 975/1550 nm. La luz que se refleja en la punta de la fibra
donde se realizan los depdsitos regresa al circulador a través del puerto 2 y se transfiere al puerto
3 del circulador. Esta sefial es finalmente detectada mediante un segundo detector dptico
conectado al canal dos del osciloscopio, para registrar las variaciones de la luz reflejada donde
finalmente se observara la sefial que regresa debido al depédsito hecho en la punta de la fibra. Con
este sistema es posible analizar las sefiales de 1550 nm y 975 nm en funcidn del tiempo, brindando
la oportunidad de registrar los tiempos que tardan en depositarse los nanotubos de carbén en la
punta de la fibra dptica.

Para evaluar las pérdidas de sefal en el arreglo experimental, se utilizé un multimetro dptico para
medir la potencia a la salida de cada dispositivo. Las potencias registradas para cada uno de los
puntos indicados entre la conexién de cada dispositivo de la figura 2.1, se muestran en la tabla 2.1.
En la tabla se indican también las pérdidas calculadas para cada punto. Para todas estas
mediciones, la potencia de cada diodo laser se mantuvo fija a un valor arbitrario indicado en la
tabla.

A=975 nm A= 1550 nm
Punto Potencia [mW] Perdidas % Potencia [mMW] Perdidas %
1 5.23 0 2.56 0
2 4.35 16.82 2.26 11.76
3 3.82 12.2 2.04 9.73
4 3.48 8.9 1.94 4.90
5 0.02 9153 | - |

Tabla 2.1. Pérdidas registradas en los puntos de conexidn entre cada dispositivo dptico.

2.2.1 Caracterizacion de diodos laser de 975 nm y 1550 nm.

Los diodos laser utilizados en el arreglo experimental son controlados por fuentes de corriente,
por lo que fue necesario caracterizarlos. Con la ayuda del multimetro dptico, es posible conocer la
potencia déptica de salida en funcidn de la corriente suministrada. Para cada diodo laser se obtuvo
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una curva caracteristica para determinar la corriente de umbral y la relacién entre potencia de
salida y corriente de inyeccién suministrada a los dispositivos.

Para verificar la longitud de onda en la cual emite cada diodo laser, a la salida de los diodos laser,
se conectd un acoplador dptico 2x2, 90/10 de 1550 nm, donde el 10 % de la sefial de la salida se
conectd a un analizador de espectro éptico (OSA). Como sdlo se conecta el 10% de la potencia
Optica, es posible ajustar el diodo laser a una potencia dptica por arriba de la obtenida con la
corriente umbral, sin que esta dafie el analizador de espectro dptico.
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Figura 2.2. Potencia 6ptica del diodo laser de 975 nm variando la corriente.

La curva de caracterizacidn para el diodo laser de 975 nm se muestra en la figura 2.2. La potencia
para una corriente de 100 mA es aproximadamente de 10 mW, y la maxima es de 255 mW para
una corriente de 485 mA. En este intervalo de potencias, se obtuvieron varios puntos intermedios
variando la corriente por intervalos de 50 mA. Con el ajuste lineal de estos datos, se puede
obtener la corriente umbral para este dispositivo, que en este caso es de 85 mA.

El espectro de emisién del diodo laser de 975 nm se muestra en la figura 2.3. Para obtener el
espectro de emisidn, se ajustd el controlador de corriente a 225 mA (P,,;= 1.75 mW, a la salida
del 10% del acoplador), el pico de emisién se encuentra en realidad en 974 nm, aunque esto no
afecta el desarrollo de los experimentos para realizar los depdsitos. Su anchura a media altura
(FWHM) es de 0.5 nm. La resolucién del OSA para adquirir el espectro fue de 0.06 nm.
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Figura 2.3. Espectro de emision del diodo laser de 975 nm, suministrando una corriente de 225 mA.

Para el diodo laser de 1550 nm se realiz6 el mismo procedimiento de caracterizacion; la curva
obtenida en este caso se muestra en la figura 2.4.
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Figura 2.4. Potencia 6ptica del diodo laser de 1550 nm obtenida variando la corriente.

Para una corriente de 100 mA se obtiene una potencia de 13.89 mW, y su maxima potencia es de

71 mW para una corriente de 400 mA. Para este laser, se obtiene una corriente de umbral de 27

mA. El espectro de emisidn del diodo laser de 1550 nm se muestra en la figura 2.5.
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Espectro de emision del diodo laser de 1550 nm, suministrando una corriente de 220 mA.
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Para obtener el espectro de emisién del laser de 1550 nm, se ajustd el controlador a una corriente
de 220 mA (P,,:= 3.6 mW a la salida del 10% del acoplador). Como puede verse en la figura, este
laser es multimodal. La resolucion del OSA para adquirir el espectro fue de 0.06 nm.

2.3 Analisis de senales.

Los datos adquiridos en el osciloscopio, son de gran importancia ya que gracias a ellos se puede
conocer el tiempo requerido para realizar los depdsitos sobre la punta de la fibra variando
pardmetros como: la potencia del diodo laser, la longitud de onda, la concentracidn de las
nanoestructuras y la temperatura. Como un ejemplo de las sefiales observadas se presenta el
oscilograma de la figura 2.6.

t=2.6s ———975nm
— 1550 nm

Ref 1~ g ol e -
Ref2---- I JWWWWWVMMW>

Amplitud [V]
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Figura 2.6. Oscilograma tipico usando ambos laseres para realizar y monitorear los depdsitos de las
nanoestructuras en la punta de una fibra dptica. El tiempo indicado en la figura es el tiempo que tarda en
iniciarse el depdsito de nanotubos de carbon.

Para obtener los tiempos de depdsito, el procedimiento que se siguid fue polarizar primero los
fotodetectores para detectar la seial de ambos laseres, este momento se observa en el cambio de
referencia de nuestras sefiales aproximadamente en los primeros 5 segundos de ambas sefiales. El
siguiente paso es activar el laser de 1550 nm, utilizado como sefial de monitoreo. Cuando la fibra
Optica se encuentra sumergida en la solucidn con nanotubos de carbén, la sefial que se refleja a
esta longitud de onda es constante, pues la potencia utilizada (aproximadamente 3.34 mW) no es
lo suficientemente alta como para generar efectos térmicos. Al activar el laser de 975 nm, después
de un tiempo caracteristico, se comienza a depositar las nanoestructuras en la punta de la fibra
Optica y la sefial de 1550 nm reflejada cambia.
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En la figura 2.6 se observa en color azul la sefal de 975 nm registrada por el fotodetector éptico 1
(ver figura 2.1). El pico inicial de esta sefial indica el momento de activacién de este laser, que
servira como tiempo de referencia. La sefial en color rojo corresponde al laser de 1550 nm, que es
la sefial usada para monitorear los cambios en la reflectancia en la punta de la fibra dptica. La
diferencia de tiempo que existe entre las dos sefiales indica el tiempo que toma en iniciarse el
depdsito de las nanoestructuras. Para el caso mostrado en la figura 2.6, el tiempo fue de 2.6
segundos. Para observar de mejor manera ambas sefiales, cada una se encuentra en una
referencia distinta, resultado de aplicar un offset. En este ejemplo, la potencia usada para la seiial
de monitoreo de 1550 nm es mas baja en comparacién con la sefial de 975 nm (50 mW). Es
importante hacer notar que con el arreglo mostrado en la figura 2.1, la seial del ladser de 975 nm
que se regresa al detector éptico 2 es minima, pues el WDM vy el circulador éptico estan disefiados
para operar a 1550 nm. Con esto se garantiza que la sefial registrada es este detector es generada
Unicamente por el laser de 1550 nm.

Un aspecto importante de este trabajo fue evaluar los efectos de la longitud de onda en los
depdsitos. Para esto se realizaron modificaciones en el arreglo experimental original (figura 2.1), y
de esta manera poder utilizar los laseres de 980 nm y 1550 nm por separado. Esto implica que la
sefial para realizar y monitorear los depdsitos es la misma, de esta manera se obtienen
oscilogramas que sirven para conocer el tiempo que tardan en realizarse los depdsitos usando sélo
una longitud de onda.

Para realizar experimentos con la sefial de 975 nm, los dispositivos épticos que operaban a una
longitud de onda de 1550 nm fueron removidos, quedando el arreglo mostrado en la figura 2.7.
Para este arreglo, solo se usaron el acoplador 95/5, el WDM vy el detector dptico 1, este ultimo se
encuentra conectado a la entrada del 5% del acoplador y no a la salida del 5% del mismo
acoplador donde anteriormente se encontraba.

Control de
Corriente

Control de
Temperatura

OSC”OSCOpiO Detector

optico 1

Figura 2.7. Arreglo experimental para realizar y monitorear depdsitos de nanoestructuras utilizando el laser
de 975 nm.
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El procedimiento para realizar los depdsitos usando este arreglo experimental es similar al
utilizado en experimentos donde se usan ambos laseres. Una vez que la punta de la fibra es
sumergida en la solucidn con las nanoestructuras, el laser de 975 nm es encendido y debido al
cambio de indice de refraccion entre los 2 medios (vidrio del nucleo de la fibra y etanol), una
pequefia parte de la sefial (pico inicial del oscilograma), regresa por de la entrada del 5% del
acoplador, donde se encuentra conectado el detector déptico 1, indicando el momento de
encendido del laser. Sélo uno segundos después de encender el laser, se detecta una serie de
picos de la misma sefial, justamente cuando la seiial reflejada tiende a ser mayor, lo que indica
qgue el depdsito de las nanoestructuras ha iniciado, después de varios segundos la reflectometria
empieza a disminuir hasta que la sefial reflejada tiende a desaparecer y se vuelve constante. En la
figura 2.8 se presenta un ejemplo de los oscilogramas obtenidos con este arreglo experimental.
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Figura 2.8. Oscilograma obtenido para la seiial de A= 975 [nm]. Se indica el tiempo que tarda en iniciarse el
depdsito de nanoestructuras.

En este ejemplo la diferencia de tiempo que existe entre los 2 primeros picos del oscilograma es
de 1.58 segundos, este es el tiempo que tardd en iniciarse el depdsito de las nanoestrcuturas en la
punta de la fibra usando una potencia de 50 mW.

Para estudiar los efectos del laser de 1550 nm en los depdsitos de las nanoestructuras,
Unicamente se trabajo con la parte del arreglo experimental original, que funciona con el diodo de
1550 nm integrado por los dispositivos como el circulador, el WDM vy el detector éptico 2, dicho
arreglo es mostrado en la figura 2.9.
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Figura 2.9. Arreglo experimental para realizar y monitorear depdsitos de nanoestructuras utilizando el laser
de 1550 nm.

A diferencia del arreglo experimental que funciona con el laser de 975 nm, en este caso no se
realizd ninguna conexidn nueva a las que ya existian anteriormente. En la figura 2.10 se presenta
un ejemplo de los oscilogramas obtenidos con este arreglo experimental.
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Figura 2.10. Oscilograma obtenido para la sefial de A= 1550 [nm]. Se muestra el tiempo que tarda en

iniciarse el depdsito de nanotubos de carbdn.

Para depositar las nanoestructuras en la punta de la fibra usando el laser de 1550 nm, se siguio el
mismo procedimiento establecido anteriormente. Después de sumergir la punta de la fibra en la
solucidn de las nanoestructuras, se enciende el laser de 1550 nm y una pequeia parte de la sefial
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se refleja debido al cambio de indice de refraccion indicando la referencia de tiempo inicial. Una
vez que se inicia el depdsito, se detecta una segunda seiial indicando el depdsito de las
nanoestructuras en la punta de la fibra.

Las sefiales llegan por medio del puerto 3 del circulador, donde se encuentra conectado el
detector 6ptico 2, este es el resultado de haber usado la técnica de reflectometria dptica para
monitorear los depédsitos. Como se observa en la figura 2.10, existe un pico inicial que indica el
encendido del laser y algunos segundos después una segunda senal formada por varios indicando
el depdsito de las nanoestructuras en la punta de la fibra. El tiempo registrado en este ejemplo es
de 2.84, este es el tiempo que tardo en iniciarse el depdsito de las nanoestructuras en la punta de
la fibra usando una potencia de 22 mW.

Al igual que en el oscilograma obtenido con el diodo de 975 nm, la amplitud de la sefial reflejada
es mucho mayor inmediatamente después de haberse iniciado el depdsito, esto nos indica que se
producen cambios en el sistema, dando como resultado oscilaciones de diferentes amplitudes en
el oscilograma. Sin embargo la intensidad de la sefial disminuye conforme se van depositando los
NTCs, pero segundos después la sefal aumenta nuevamente hasta que llega un momento donde
ya no se detecta sefal reflejada. Posiblemente el cambio de la sefial se debe al que una parte del
depdsito se logra desprender e inmediatamente después un cumulo de NTCs se deposita en la
superficie generando una sefal que indica este depdésito. El final la sefal disminuye conforme el
tiempo es mds grande, lo que posiblemente indica que el nucleo de la fibra se encuentra cubierto
por los NTCs, de tal manera que ya no se registran cambios en la luz reflejada en la punta de la
fibra [16].

Para los dos ejemplos anteriores, los tiempos que tardan en iniciarse sobre el nucleo de la fibra
son distintos, se registré un menor tiempo para la sefial de 975 nm usando una potencia de 50
mW y un mayor tiempo para la sefial de 1550 nm usando una potencia de 22 mW. Esto se debe
posiblemente a que el tiempo que tardan en depositarse las nanoestructuras en la punta de la
fibora depende de la potencia usada, sin embargo se debe tomar en cuenta que también
intervienen otros pardmetros durante el proceso de depdsito como la longitud de onda o la
temperatura. Este es un ejemplo de como la potencia dptica es un parametro importante para
realizar los depdsitos de los NTCs.

Analizando los datos proporcionados por los oscilogramas de cada experimento, conoceremos el
tiempo que tardan en iniciarse los depdsitos. Todos estos resultados son presentados en el
capitulo 4 donde se mostraran las graficas de tiempo obtenidas para cada experimento. Los
oscilogramas obtenidos también se analizaran y compararan con los depdsitos hechos en la punta
de la fibra, los cuales fueron observados gracias al uso de un microscopio de barrido electrénico.
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Capitulo 3

3. Efectos de los parametros del laser en el depdsito
de nanoestructuras.

El depdsito de nanoestructuras en fibras dpticas depende en gran parte de la potencia del laser y
del tiempo que este se mantiene encendido para realizar los depdsitos. Al variar estos dos
pardmetros, se obtendran distintos depdsitos de nanoestructuras sobre la superficie de la fibra y
también se observardn distintas morfologias de los depdsitos realizados, los cuales seran
observados con la ayuda del microscopio de barrido electrénico (SEM). Por ultimo se evaluaran los
depdsitos usando NTCs y nanoparticulas de silice; realizados con distintas longitudes de onda, 975
nmy 1500 nm.

3.1 Deposito de nanoestructuras en fibras épticas.

Anteriormente se han realizado depdsitos de nanotubos de carbén (NTCs) en puntas de fibras
Opticas asistidos por luz laser [16, 18, 19]. Sin embargo las nanoestructuras (nanotubos,
nanoparticulas) se depositan de forma arbitraria sobre la superficie de la punta de la fibra dptica.
A la fecha, no se conoce con exactitud el porqué, ni el cdmo se logra depositar sobre algun
sustrato utilizando esta técnica. El tiempo que se requiere para depositar las nanoestructuras
puede variar de unos pocos segundos hasta varios minutos. Como se verd en este capitulo, el
tiempo de depdsito depende de diferentes pardmetros. En las siguientes secciones se describen
los experimentos realizados para caracterizar los depdsitos sobre la superficie de la punta de la
fibra dptica, usando diferentes nanoestructuras.

La metodologia para realizar los depdsitos es la siguiente:

1. En un pequeiio frasco de vidrio se vierten 3 [ml] de etanol, posteriormente se vacian las
nanoestructuras usadas para realizar los depdsitos sobre la punta de la fibra dptica.

2. El frasco es sumergido en un bafo ultrasénico por un tiempo de 30 minutos, con la
finalidad de dispersar y disolver los cimulos de las nanoestructuras de manera uniforme
en la solucion.

3. La punta de la fibra dptica se sumerge dentro de la solucidn y se enciende el diodo laser de
1550 nm ajustado a una potencia de 4 mW (50 mA). La potencia usada es muy baja, por lo
qgue no se generan efectos térmicos y de esta manera no se producen depdsitos de
nanoestructuras, esta sefial de luz es usada para monitorear los depdsitos en la punta de
la fibra.

4. Se enciende el diodo laser de 975 nm, con una potencia mayor a la usada para la sefial de
monitoreo; con esta sefial se realizaran los depdsitos de los NTCs.
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El monitoreo de las sefales de depdsito se realiza con el arreglo descrito en el capitulo anterior
(figura 2.1). Los oscilogramas adquiridos en el osciloscopio son guardados para ser analizados y
obtener asi el tiempo de inicio de los depdsitos. Los nanotubos de carbdn se quedan adheridos a la
superficie de la fibra, debido a las fuerzas de Van der Waals [25]. Finalmente, para evaluar la
morfologia de los depdsitos, las puntas de las fibras son llevadas al microscopio de barrido
electrénico (SEM) para ser observadas.

3.2 Depositos de nanotubos de carbon (NTCs).

Los primeros experimentos para realizar depdsitos de NTCs sobre la punta de la fibra se realizaron
variando el tiempo y la potencia del laser de 975 nm para realizar el depdsito. Para cada
experimento, las puntas de las fibras se cortan para obtener una superficie plana y tratar de
obtener las mismas condiciones en la superficie para el depésito.

3.2.1 Efectos de la potencia del laser y el tiempo de depésito.

Inicialmente en el primer depdsito, se usé la mdxima potencia de este diodo laser
(aproximadamente 255 mW) en intervalos de tiempo de 1 s hasta 5 s. Para cada tiempo, se repitio
el mismo procedimiento dos veces de manera que se pretende saber si los depdsitos pueden
llegar a ser similares. Las micrografias obtenidas con el SEM para tres depdsitos se muestran en la
figura 3.1. El primer depésito fue realizado para un tiempo de encendido del laser de 1 s, y puede
verse que el depdsito de los NTCs se concentra en la region del nucleo. El segundo depdsito
mostrado se obtiene para un tiempo de 3 s, la cantidad de depdsito es mayor alrededor del nicleo
de la fibra. El tercer depdsito mostrado tiene un tiempo de exposicién de 5 s, puede observarse
que la cantidad de NTCs distribuidos en la superficie de la fibra dptica es mucho mayor que en los
depdsitos paralsy3s.

Figura 3.1. Depdsitos de NTCs realizados para una potencia fija de 255 mW para distintos tiempos. Los
depdsitos mostrados en (a) y (d) son realizados para un tiempo de 1 s, los depdsitos para (b) y (e) tienen un
tiempo de 3 sy los depdsitos (c) y (f) se obtienen con un tiempo de 5 s.
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En los tres casos, pueden observarse circulos concéntricos de NTCs que se forman alrededor del
nucleo. Esta distribucidn de estructuras puede indicar que durante los depdsitos se generan
microburbujas debido a los efectos térmicos presentes en la punta de la fibra. La formacion de
microburbujas con este tipo de arreglos ha sido reportada previamente [17].

Como puede verse, a medida que el tiempo de exposicion aumenta, los NTCs se depositan en
mayor proporcidn sobre la superficie de la fibra dptica, preferentemente cerca de la regién del
nucleo, debido a que la potencia dptica sale por el nicleo, generando temperaturas mayores en
esta regidn [16]. Esto a su vez genera flujos que mueven las nanoestructuras a las regiones con
mayor temperatura, logrando depositar las nanoestructuras sobre la punta de la fibra dptica. [19].

Otra manera de explorar los efectos de la potencia del laser y el tiempo de exposicién es variando
la potencia y manteniendo el tiempo fijo. Estos experimentos se realizaron con cinco 5 potencias
distintas para el Iaser de 975 nm y manteniendo el tiempo de exposicidon en 10 s. En la figura 3.2 se
muestran algunos resultados representativos de estos experimentos. Al igual que en el
experimento anterior el procedimiento se repitié dos veces para cada potencia usada.

— 10pm — 1pm
0.50kV SEI GB_HIGH WD 6.7mm XS, 0.50KV SEI GB_HIGH WD 6.7mm

— 10pm -— 1pm
0.50kV SEI GB_HIGH WD 6.6mm X 0.50kV SEI GB_HIGH WD 6.6mm

Figura 3.2. Depésitos realizados para un tiempo fijo de 10 s. El depédsito en (a) se realizé con una potencia de
10 mW y el depdsito en (c) se realizé con una potencia de 255 mW. La micrografia a la derecha de estos
depdsitos (b) y (d), se observa una mayor magnificacion de cada depdsito.
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En la figura 3.2a se observa que los NTCs aparentemente se depositan Unicamente en los bordes
de la fibra, aunque una cantidad muy pequeiia se logra observar cerca del nucleo de la fibra. Esto
puede verse en la figura 3.2b, que muestra las mismas nanoestructuras depositadas pero con
mayor magnificacidn. La muestra de la figura 3.2c muestran un mayor niumero de nanoestructuras
sobre la superficie de la fibra. En las micrografias también se observan formaciones de anillos de
diferentes tamafios alrededor del nucleo de la fibra, posiblemente generados por la formacion de
microburbujas [17]. Se puede llegar a suponer que las burbujas desprenden parte de los depdsitos,
y esto genera patrones de anillos. En este experimento, se presentd la formacidn de burbujas para
potencias por arriba de los 73 mW, fendmeno que se estudia un poco mas adelante.

Con los resultados obtenidos usando tiempos cortos y potencias bajas, los NTCs no lograron cubrir
la superficie total de la fibra éptica. Esto puede deberse a que los efectos térmicos generados
durante estos tiempos no son lo suficientemente fuertes como para lograr adherir las
nanoestructuras a la fibra. Por otro lado usando potencias altas se lograr cubrir una mayor
superficie de la punta de la fibra, pero posiblemente la generacion de burbujas desprende parte
de los depdsitos.

3.2.2 Tiempos de depositos largos

Las potencias altas generan temperaturas altas, debido a la conveccidn térmica se generan flujos
con una cierta velocidad en los alrededores de la punta la fibra dptica por donde sale la luz laser
[16]. De acuerdo a las observaciones experimentales, es de esperarse que entre mayor sea la
potencia del laser, mayor serd la velocidad del flujo. Esto puede afectar la manera en la cual se
depositan los NTCs en la superficie de la punta.

Tomando en cuenta esta informacion, se realizaron depdsitos para 10 mW en intervalos de tiempo
de 150 s, iniciando con 300 s y terminando con 750 s. El objetivo es determinar si es posible
depositar de manera mas controlada los NTCs en la superficie de la fibra sin que la velocidad del
flujo o la formacidn de microburbujas desde el centro de la fibra afecten los depdsitos de los NTCs.
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B
10pm UNAM — 10pm IIM-UNAM
0.50kV SEI GB_HIGH WD 6. 3mm 0.50kV SEI GB_HIGH WD 6.3mm

P2
I

4

0 um_ < 50 um

I 10pm ITM-UNAM — 10pm  IIM-UNAM
X 2,500 0.50kV SEI GB_HIGH WD 5.6mm X 0.50kV SEI GB_HIGH WD 5.6mm

Figura 3.3. Depésitos realizados con una potencia fija de 10 mW para distintos tiempos, (a) para un
tiempo de 300 s y (c) para un tiempo de 750 s. A la derecha se presentan micrografias a menor
escala de cada muestra.

En la figura 3.3 se observan las micrografias obtenidas en el SEM para algunos de estos
experimentos; en general, para esta potencia de depédsito (10 mW) y tiempos de depdsito entre
300 s (5 minutos) y 750 s (12.5 minutos), las nanoestructuras se depositan en pequefas regiones
de la superficie de la fibra dptica. Los cumulos de NTCs forman pequefias islas que quedan
depositadas en regiones cercanas al nucleo. Por otra parte, para un tiempo de depésito de 750 s,
no se observan depdsitos de NTCs en el centro de la fibra. Este tiempo resulta demasiado grande
para que los efectos térmicos y el flujo generado en la vecindad no lograran depositar los
nanotubos de carbdn en la punta de la fibra.

En todos los casos estudiados en este experimento, sin importar el tiempo que se mantuvo la
punta de la fibra éptica en la solucion mientras el laser se mantuvo encendido, el depdsito de
NTCs es muy escaso, posiblemente se debe a que la potencia usada no es suficiente para lograr
adherir las nanoestructuras a la superficie, por lo que usar bajas potencias es una opcién que se
puede descartar, lo que nos sugiere que usar potencias mayores es una posibilidad para realizar
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los depdsitos. Cabe mencionar que la formacién de microburbujas, al menos en este caso, es una
posibilidad que puede llegar a ser descartada como posible consecuencia de la falta de depdsito
en la superficie de la fibra, debido a que los depdsitos no tienen forma de circulos concéntricos
alrededor del nucleo de la fibra.

3.2.3 Tiempos de depodsito medios.

Para los siguientes experimentos, se cambid a intervalos de tiempo de 1 a 5 minutos para realizar
los depdsitos; las potencias usadas fueron de 40, 73 y 105 mW. Se han reportado depdsitos de
NTCs usando este rango de tiempo, obteniendo depdsitos que logran cubrir una mayor regién de
la superfice de la fibra [19].

En las micrografias obtenidas en el SEM y mostradas en la figura 3.4 se observa que para las
muestras realizadas con estas potencias y para un tiempo de depdsito de 1 minuto, los NTCs se
depositaron de manera aleatoria en toda la superficie, cubriendo gran parte de la superficie de Ia
fibra dptica. En algunos casos se observan también formaciones de anillos que indican la posible
generacion de microburbujas durante el proceso de depdsito. Sin embargo, para la muestra de la
figura 3.4f, realizada con una potencia de 105 mW y un tiempo de 5 minutos, se obtuvo un
depdsito de NTCs, que cubrid la mayor parte de la superficie de la fibra dptica.
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— 10pm IIM-UNAM
0.50xV SEI GB_HIGH WD 6.lmm

— 10pm  IIM-UNAM — 10pm  IIM-UNAM
0.50xV SEI GB_HIGH W 2 X 1,000 0.50kV SEI GB_HIGH WD 5.6mm

10pm IIM-UNAM
GB_HIGH WD 6.0mm

Figura 3.4. Depésitos de NTC's a tiempos medios. Las muestra (a) para una potencia de 40 mW, (c) para 73
mW, y (e) para 105 mW fueron realizadas para un tiempo de 1 minuto. Las muestra (b) para una potencia de
40 mW, (d) para 73 mW y (f) para 105 mW se obtienen para un tiempo de 5 minutos.

Es claro que la morfologia de los depdsitos depende de la potencia del laser y del tiempo de
encendido, sin embargo nuevamente cabe sefialar que estos no son los Unicos parametros
involucrados en el proceso de depdsitos. Para tiempos de 5 minutos, es posible obtener depdsitos
aparentemente uniformes sobre gran parte de la superficie de la fibra éptica. Para explorar con
mas detalle los efectos de la potencia del laser, se realizaron depdsitos con potencias de 137 mW 'y
168 mW (ligeramente mayores a las anteriores) para tiempos de depdsito nuevamente de 1 a 5
minutos. En la figura 3.5 se observan 4 muestras representativas de los depdsitos obtenidos.
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| — 10pm B 10pm
0.50kV SEI GB_HIGH WD 7.6mm X 0.50kV SEI GB_HIGH WD 5.9mm

— 10pm - B — 10pm
GB_HIGH WD 6.8mm X 0.50kV SEI GB_HIGH WD 6.6mm

Figura 3.5. Micrografias de depdsitos de NTCs obtenidos para distintos tiempos y diferentes potencias, (a)
para 137 mW, (c) para 168 mW, ambas para un tiempo de 1 minuto y (b) para 137 mW, (d) para 168 mW
ambas para un tiempo de 5 minutos.

La muestra de la figura 3.5a fue realizada con una potencia de 137 mW y la muestra de la figura
3.5c realizada con una potencia de 168 mW, ambas obtenidas para un tiempo de 1 minuto. Estas
presentan un depdsito de manera aleatoria sobre la superficie de la fibra éptica; por otro lado, en
las muestras realizadas con un tiempo de 5 minutos se observa un depdsito que cubre totalmente
la superficie de la fibra. Por ejemplo para una potencia de 137 mW (figura3.5b), la punta de la
fibra Optica estd completamente cubierta con NTCs, incluso con un depdsito que cubrid
completamente la superficie de la fibra en comparacién con el que se obtuvo en el experimento
anterior (figura 3.4f). Esta potencia y tiempo de depdsito puede generar recubrimientos que
cubran mayor parte de la superficie de la fibra.

Para una potencia de 168 mW (figura 3.5d), se observa la superficie de la fibra optica
completamente cubierta de NTCs excepto en el nucleo de la fibra. En este caso, la formacién de
burbujas en el nucleo de la fibra podria haber generado desprendimiento de NTCs en esta region.
Sin embargo, no es claro que la regién del nucleo esté libre de nanotubos; esto se explora con mas
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detalle un poco mas adelante, en donde se muestra que las nanoestructuras pueden sufrir
degradacion para tiempos prolongados de depdsito.

Con estos experimentos fue posible determinar que el uso de tiempos largos y potencias bajas, no
es necesariamente el mejor procedimiento para cubrir por completo la punta de la fibra éptica.
Para mayores potencias y tiempos mas largos se logra cubrir totalmente la superficie de la fibra
Optica, aunque se observa también que las burbujas formadas en la punta de la fibra, son un factor
importante en la morfologia final de los depdsitos.

3.2.4 Similitud de depdsitos

Con la finalidad de obtener nuevamente depdsitos que cubran completamente la superficie de la
fibra, se realizaron depdsitos siguiendo el mismo procedimiento del experimento anterior. Los
depdsitos de los NTCs se realizaron con una potencia fija de 168 mW para tiempos de 2, 3,4y 7
minutos. Particularmente para este caso, las puntas de las fibras épticas se observaron desde dos
vistas diferentes, una lateral y una superior. Las fotos obtenidas en el SEM para el tiempo minimo
y el maximo (2 y 7 minutos) son mostradas en la figura 3.6, de tal manera que se pueda como el
tiempo afecta los depdsitos usando una potencia fija.

De la figura 3.6a a la 3.6¢ se muestra el depdsito realizado para un tiempo de 2 minutos, es posible
observar como los NTCs cubren en su totalidad la superficie de la fibra dptica, incluso se observan
algunos cumulos que posiblemente no se lograron dispersar en la solucidn. En la vista de perfil se
puede observar parte del espesor del depdsito, el cual parece estar dispersado en la superficie de
manera uniforme con sdlo algunos cumulos.

En la muestra realizada para un tiempo de 7 minutos, (figuras 3.6d a 3.6f), al igual que en el caso
anterior, se observa una superficie cubierta por los NTCs. En la vista de perfil se observa una
mayor cantidad de NTCs sobre la superficie, el cual parece tener un mayor espesor que el depdsito
realizado con 2 minutos, sin embargo es posible ver como en los bordes de la fibra no se llegd a
depositar de igual manera los NTCs, lo que nos puede indicar que el depdsito no es uniforme sobre
toda la superficie de la fibra.

Las micrografias también muestran como en el centro de ambas fibras, probablemente sobre el
nucleo de la fibra, parece no existir depdsito o no es posible saber si esa regién se encuentra
cubierta por los NTCs. Este fendmeno se presentd de igual manera en los primeros experimentos
realizados con una potencia de 168 mW para tiempos de 1 a 5 minutos.
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Figura 3.6. Depdsitos de NTCs realizados con una potencia de 168 mW. En (a), (b) y (c) para un tiempo de 2
minutos. En (d), (e) y (f) para un tiempo de 7 minutos.

Las micrografias mostraron que existen diferentes espesores en los depdsitos de NTCs sobre la
superficie de la fibra dptica, el cual aumenta conforme el tiempo de depdsito es mas largo. El
depdsito de NTCs es mucho mayor en la muestra realizada con 7 minutos. Con estos resultados
podemos deducir que usando una potencia fija, particularmente para este experimento usando
una potencia alta, y con tiempos distintos, se pueden obtener depdsitos de diferentes espesores
en la punta de la fibra dptica. Los depdsitos de este experimento son similares a los obtenidos en
el experimento anterior, donde se observan depdsitos cubriendo aparentemente toda la
superficie de la fibra, con lo que podriamos concluir que es posible obtener resultados similares en
el proceso para realizar depdsitos de NTCs. Las fotos obtenidas para distintas potencias en
tiempos de 1 a 5 minutos se muestran en la figura 3.7.
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168 mW

137 mW

105 mW

73mW

1 minto | 2minutos | 3 minutos 4minutos | 5minuts

Figura 3.7. Cuadro de micrografias obtenidas en el SEM mostrando depdsitos de NTCs realizados a distintas
potencias y distintos tiempos.

Después de realizar diferentes experimentos variando la potencia del laser de 975 nm y el tiempo
de depdsito de los NTCs, se logré desarrollar un procedimiento adecuado para caracterizar los
depdsitos de estas nanoestructuras en puntas de fibras dpticas. De tal manera que se realizaron
depdsitos que cubrieron por completo la superficie de la fibra, lo cual fue posible para potencias
mayores de 105 mW en tiempos de 3 a 5 minutos. También fue posible determinar que el tiempo
de encendido del laser con el que se realizd el depdsito, es un factor importante para controlar el
espesor de los depdsitos.

3.2.5 Efectos térmicos en tiempos prolongados: formacion de burbujas y sublimacion de
nanotubos de carbon.

La formacion de microburbujas es un fenédmeno que se presenta en el proceso de depdsito de
nanoestructuras sobre la punta de la fibra dptica figura 3.8 [17]. Las microburbujas probablemente
inician su crecimiento desde el nucleo de la fibra como resultado de los efectos térmicos que se
presentan en la vecindad de la punta de la fibra éptica. Los NTCs al absorber la luz, aumentan su
temperatura, transfiriendo calor hacia el liquido que los rodea, generando microburbujas [26].
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Una vez que la microburbuja crece a su maximo tamafio, esta se logra desprender de la punta de
la fibra escapando a la superficie de la solucidon [17]. El proceso de depdsito continla y
simultdaneamente se forma una nueva burbuja. Resulta muy complicado determinar si una
pequena parte del depésito se desprende de la punta de la fibra para formar una burbuja, o
cuando la burbuja se desprende y escapa a la superficie.

500 um
o)

Figura 3.8. Formacién de una microburbuja en la punta de la fibra dptica.

Para tener una idea aproximada de la morfologia de los depésitos en la punta de la fibra, sin que la
microburbuja afecte el proceso de depdsito, se realizaron depdsitos tratando de evitar que se
formaran burbujas en la punta de la fibra. El procedimiento que se siguié fue mover la punta de la
fibra en circulos dentro de la solucidon de NTCs mientras se mantenia encendido el laser. Para estos
experimentos, se usaron potencias de 40 mW, 73 mW y 105 mW durante un tiempo aproximado
de 1 minuto.

En la figura 3.9a, se observa el depdsito realizado con una potencia de 40 mW; es posible apreciar
como los NTCs se depositaron Unicamente en el centro de la fibra, logrando cubrir totalmente el
nucleo. Para el depdsito obtenido con una potencia de 105 mW (figura 3.9b) también se observa el
centro de la fibra cubierto por los NTCs, con una forma similar a las muestras obtenidas
anteriormente. El hueco que se observa en el centro de la foto se debe a la formacion de burbujas
durante el proceso de depésito. En estos experimentos, para ninguna muestra se logré observar
un depdsito uniforme de NTCs sobre toda la superficie de la fibra.
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— pm  IIM-UN. — 10pm IIM-UNAM
0.50kV SEI GB_HIGH WD 5.8mm X 0.50kV SEI GB_HIGH WD 4.8mm

Figura 3.9. Depésito de NTCs. En (a) con una potencia de 40 mW. En (b) con una potencia de 105 mW,
ambas en un tiempo de 1 minuto.

Con el fin de estimar los efectos de las burbujas en los depdsitos, se realizaron experimentos para
conocer la morfologia de los depdsitos. Posteriormente, las fibras con depdsito se colocaron en un
contenedor que contenia Unicamente etanol para generar burbujas. El objetivo de estos
experimentos es observar como la generacién de burbujas en distintos tiempos afecta el depdsito
obtenido. Para esto se utilizaron fibras con depésitos realizados a una potencia de 168 mW por
tiempos de 3 minutos. Una vez realizados los depdsitos, las fibras se sumergieron en etanol limpio
y se encendié el laser para generar microburbujas. Los tiempos para lograr formar microburbujas
utilizando estas muestras fueron de 40 s, 2 y 5 minutos (1, 3 y 10 burbujas para cada tiempo). En la
figura 3.10a se presenta la muestra para un tiempo de encendido de 40 s, mientras que en la
figura 3.10b se muestra la punta después de un tiempo de encendido de 5 minutos. En las fotos
obtenidas con el SEM, se observa que el tamafio del “hueco” generado por las burbujas aumenta
conforme el tiempo de encendido del laser es mayor.

En todos los casos, el material que queda en el nucleo de la fibra (regién central de la superficie)
parece tener otras caracteristicas comparado con lo que se observa en el resto de la superficie. Sin
embargo, al realizar un acercamiento a mayor escala en esta regién de la fibra (figura 3.11) se
observa como los NTCs se llegan a degradar, posiblemente a causa de los efectos térmicos en el
nucleo de la fibra. La degradacion de estos materiales se ha reportado como sublimacion del
carbén debido a la potencia dptica absorbida [26, 27] .Sin embargo, los mecanismos bajo los
cuales se genera este tipo de cambios aln no estan completamente determinados.
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10pm IIM-UNAM II
0.50kV SEI GB_HIGH WD 5.4mm X 0.50kV SEI GB_HIGH WD 5.3mm

Figura 3.10. Micrografias de depdsitos de NTCs donde previamente se formaron burbujas usando una
potencia de 168 mW. En (a) se muestra la punta de la fibra donde se formé 1 microburbuja, y (b) la punta
donde se formaron 10 burbujas.

Figura 3.11. Micrografias de una misma muestra realizada con una potencia de 168 mW. En (a) se observan
NTCs degradados cerca del nucleo de la fibra, (b) y (c) se observan menores aumentos del mismo depédsito.

Estos resultados muestran que los depdsitos de los NTCs presentan sublimacion, y que el depdsito
gue presenta esta caracteristica depende del tiempo de encendido del ladser. La degradacién del
material ocurre mayoritariamente en el nucleo de la fibra dptica debido a los efectos térmicos y
también se puede llegar a desprender parte del material a causa de las microburbujas formadas.

3.2.6 Potencia dptica absorbida por una particula de carbén.

Para tener un calculo aproximado de la potencia dptica que puede llegar a absorber una particula
de carbdn que se encuentra en la punta de la fibra dptica, se utilizd el “Mie scattering calculator”
[28], con el cual se obtiene la seccién transversal de extincidon y la seccion transversal de
esparcimiento, la diferencia entre estos dos valores da como resultado la seccién transversal de
absorcion.

(Seccién transversal de extincién [um?]) — (Seccién transversal de esparcimiento [um?]) = Seccién
transversal de absorciéon [um?]
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Para realizar este calculo es necesario conocer la parte negativa del indice de refraccién complejo
del carbdn. Los valores encontrados en la literatura varian de 1.5 a 2 para la parte real y entre 0.4i
y li para la parte imaginaria [27-32], estas variaciones se deben a diferentes formas y estructuras
cristalinas del carbdn y a la diferencia entre la proporcién hidrogeno/carbén [32]. Para realizar los
calculos se usara el valor de 1.75 — 0.44/ [29].

Con la seccién transversal de absorcién es posible calcular la potencia dptica absorbida por una
particula de tamafio conocido. Esto se logra dividiendo la potencia éptica a la salida de la fibra
entre el area del nucleo de la fibra (el diametro del nucleo de la fibra es 8.2 um), la cual es de
52.81 um? y se multiplica por la seccién transversal de absorcidn, esto es:

Potencia optica [mW] ) , , 21N
(Area e la fibra [wm?] * (Seccion transversal de absorcion [um*]) = Pabs [mW] )

Realizando los cdlculos para una potencia de salida en la fibra dptica de 50 mW, se obtuvieron
distintos valores de la potencia dptica absorbida para esferas de 1 um de didmetro para 3
longitudes de onda distintas. Estos resultados se muestran en la tabla 4.1.

Material indice de indice de Potencia dptica absorbida para
refraccion, refraccion, A= 550 nm A= 975 nm A= 1550 nm
parte real parte compleja

Carbon negro 1.75 -0.44i 0.9168 mW 0.9662 mW 0.7108 mW

Tabla 4.1 [29]

Conociendo la potencia éptica absorbida, se puede estimar la temperatura de una particula de 1
pum de diametro. Para esto se usa la férmula del calor especifico:

AY = Cespxm = AT ... 1
Donde:

e (esp, es el calor especifico del carbono, este es de 710 []/K « kg ]

e m, eslamasa de la particula de carbén

e AT, es la variacion de temperatura

e A3, es la cantidad de energia transferida, en este caso es la potencia absorbida por la
particula de carbdn.

Para obtener la masa de la particula de carbén es necesario realizar los siguientes cdlculos:

m="Vpar* p ........2
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Donde:

e pesladensidad del carb6n =2.26 [g/ml ]

e Vpar eselvolumen de la particula= 0.52 [um?]

Como la densidad del carbono se encuentra en [g/ml ], es necesario pasar el volumen de Ia

particula de um a ml, por lo que el volumen de la particula en ml es:
Vpar =5.2* 10713 [ml]
Sustituyendo en la ecuacidn 2, obtenemos la masa:

m=226{9/,, ]+ 5.2 * 107 [ml]

Por lo tanto la masa de la particulaes =1.17 * 10712 [g] 6 1.17 * 107° [kg]

De la ecuacion 1, se despeja el AT obteniendo:

A

AT = ——
Cesp *m

Sustituyendo valores, para una longitud de onda de 550 nm:

0.91 1073 [W]
AT = ;
710 [/ /k . kg |+ 117 % 10735 [kg]

Por lo tanto los resultados de la variacion en la temperatura para una particula de carbdn expuesta
a distintas longitudes de onda, se muestran en la tabla 4.2.

Material AT para
A=550 nm A=975 nm A= 1550 nm

Carbénnegro | 109x10° [K/g] | 1.15%10° [K/g] | 8.5+ 108 [K/s]
Tabla 4.2

Las temperatura a la cual puede llegar una particula de carbdn para distintas longitudes de onda
es muy grande, estos resultados nos aseguran que existe un exceso de energia al momento de
realizar los depdsitos de los nanotubos de carbdn, de tal manera que se presentan fendmenos no
lineales como la sublimacién de los nanotubos de carbén y la generacidon de microburbujas en el
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nucleo de la fibra dptica. Aunque la temperatura calculada es muy grande, no se puede asegurar
gue esta sea la temperatura real y Unicamente son resultados aproximados.

3.3 Depdsitos de nanoparticulas de silice.

Los vidrios de silice tienen una excelente transparencia Optica, a la vez también tiene bajas
perdidas 6pticas sobre un gran rango de longitudes de onda entre el infrarrojo cercano vy el
ultravioleta, de tal manera que es un excelente material para ser utilizado en fibras para
telecomunicaciones dpticas [33]. Sin embargo la silice muestra cambios en su estructura molecular
debido a variaciones de su temperatura, este cambio es mejor conocido como relajacion
estructural. De esta manera se presentan cambios estructurales en los angulos de enlace y por lo
tanto es posible modificar las propiedades dpticas de este material [33, 34].

Las nanoparticulas de silice presentan propiedades dpticas diferentes a las del vidrio de silice
debido a la alta concentracidn de defectos creados durante su formacién y crecimiento [36]. Estas
nanoparticulas presentan defectos estructurales de superficie a causa de la divisién de los angulos
de enlace, debido a la relacidn superficie-volumen para nanoparticulas, lo que determina sus
propiedades electrénicas y dpticas [36]. Estos defectos estdn divididos en dos grupos, los que
tienen una deficiencia de oxigeno como enlaces Si-Si y centros tipo E, y los relacionados con el
exceso de oxigeno como enlaces O=0 o grupos silanol [34 - 37]. Debido a estos defectos, se crean
huecos de oxigeno, lo que crea una porosidad interna [37]. Esta porosidad interna puede dispersar
de mejor manera la luz que interactia con estas nanoparticulas, ya que las nanoparticulas son
transparentes a longitudes de onda como el infrarrojo, pueden servir como dispositivos
acopladores que esparcen la luz incidente [38, 39].

Una propiedad 6ptica interesante de este material es la absorcidn en el rango del ultravioleta, esta
propiedad se presenta tanto en material en bulto [33, 41] y en nanoparticulas [36]. El material que
es usado como fuente de silice también le otorgara impurezas al diéxido de silice, las cuales se
crean durante su proceso de fabricacion, determinando las propiedades fisico-quimicas de este
material [36], dichas propiedades pueden variar con el tamafio de la particula [35].

Una vez que se desarrollé un procedimiento adecuado para realizar depdsitos de nanoestructuras
(NTCS) sobre las puntas de la fibra dptica, se realizaron nuevos depdsitos con nanoparticulas de
silice de 200 nm. El objetivo era investigar la posibilidad de depositar con la misma técnica
materiales que a diferencia de los NTCS, no presentan absorcidn para longitudes de onda en el
rango del infrarrojo cercano. La concentracién de nanoparticulas de silice para realizar los nuevos
experimentos fue de 25 mg, dispersas en 3 ml de etanol dentro de un pequefio frasco de vidrio.
Posteriormente el frasco fue sumergido en un bafio ultrasdnico por un tiempo de 30 minutos con
el fin de dispersar y evitar los cimulos y de esta forma tratar de asegurar una dispersion uniforme
de las nanoparticulas en la solucidon de etanol. Las potencias usadas para estos experimentos
fueron de 41, 73 y 105 mW, en intervalos de tiempo de 1 minuto hasta 5 minutos.
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En las micrografias obtenidas con el SEM se observé que es posible depositar particulas de este
tipo de material. Esto concuerda con experimentos previos en donde se lograron depositar
distintos tipos de nanoestructuras utilizando esta técnica [18]. Los depdsitos obtenidos con 73 mW
y un tiempo de 4 minutos se muestran en la figura 3.12; se puede apreciar que al igual que los
NTCs, las nanoparticulas de silice se llegan a degradar en las capas inferiores del depdsito. Esta
degradacion posiblemente sea resultado de los mismos efectos térmicos que degradan los NTCs,
con la diferencia de que los NTCs se llegaban a degradar cerca del nicleo de la fibra y no en una
region distinta al nlcleo como en este caso.

Figura 3.12. Micrografias de depdsitos de nanoparticulas de silice. En (a) se observa la degradacién de las
nanoparticulas de silice. En (b) se observa un menor aumento de la misma region de degradacion. En (c) se
observa la mayor parte de la superficie de la fibra cubierta por las nanoparticulas de silice.

Las fotos obtenidas en el SEM, mostraron que en general para todas las muestras realizadas, se
obtuvieron depdsitos que cubren por completo la superficie de la fibra, por ejemplo en la figura
3.13 se muestra el depdsito para la muestra realizada con una potencia de 105 mW en un tiempo
de 5 minutos. También es posible observar regiones donde se formaron cumulos de estas
nanoestructuras, los cuales no necesariamente se encuentran en el nucleo de la fibra donde los
efectos térmicos tienen mayor intensidad logrando atrapar una mayor cantidad de las
nanoparticulas.

A
—_— lpm IIM-UNAM — 10pm IIM-UNAM
0.50kV SEI GB_HIGH WD 7.4mm 0.50kV SEI GB_HIGH WD 7.4mm

Figura 3.13. Micrografias de los depdsitos de nanoparticulas de silice. En (a) se observa el depdsito de
nanoparticulas de silice y en (b) se observa la misma fibra a menor escala.
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Al igual que en los experimentos con NTCs, se realizaron depdsitos con distintas potencias y
distintos tiempos de encendido del I3ser. Los resultados se resumen en la figura 3.14. En ninguna
de las muestras se presentan depdsitos de la posible formacion de anillos como en los depdsitos
realizados con NTCs, indicando la total ausencia de formacidon de microburbujas en el proceso de
depdsito para las nanoparticulas de silice.

. L

Tminuto 2 minutos 3 minutos 4 mMinutos

5 minutos

Figura 3.14. Cuadro de las micrografias obtenidas en el SEM para depdsitos realizados con nanoparticulas de
silice realizados a distintas potencias y diferentes tiempos.

Los resultados obtenidos demostraron que la técnica es adecuada para realizar depdsitos de
nanoparticulas de silice, las cuales no absorben en el infrarojo cercano. En este caso se puede
observar que incluso se pueden llegan a obtener depdsitos con mayor espesor y que cubren toda
la superficie de la fibra éptica. También se llegd a observar la degradacién de las nanoparticulas de
silice, indicando que los efectos térmicos actian de manera similar en los depdsitos de ambas
nanoestructuras.

3.4 Efectos de la longitud de onda en los depdsitos de nanoestructuras.

Para estudiar los posibles efectos de la longitud de onda, se realizaron experimentos con NTCs y
nanoparticulas de silice, usando Unicamente el Iaser de 975 nm o el laser de 1550 nm para realizar
y monitorear los depdsitos. En el caso de los NTCs, aparentemente la absorcién dptica de estas
nanoestructuras es el factor mas importante en esta técnica de depdsito; por esta razon, es
importante investigar los efectos de la longitud de onda para obtener los depdsitos. En el caso de
las nanoparticulas de silice, no existe absorcidn para estas longitudes de onda, debido a que en el
infrarrojo cercano, tienen la caracteristica de dispersar estas longitudes de onda [38, 39]. Se ha
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observado previamente que los depdsitos formados pueden llegar a tener diferentes morfologias
[19], sin embargo, este tipo de efectos no ha sido estudiado con detalle.

Con el laser de 1550 nm se realizd6 el mismo procedimiento para realizar y monitorear los
depdsitos de las mismas nanoestructuras usadas en los depdsitos realizados con el laser de 975
nm. Para estos experimentos se usaron los arreglos experimentales que utilizan para cada diodo
laser descritos con mas detalle en el capitulo 2. Con el ldser de 1550 nm se usé una potencia de 45
mW, en intervalos de tiempo de 1 minuto hasta 5 minutos. Esta potencia fue la misma para
realizar los depdsitos de los NTCs y las nanoparticulas de silice. Para el laser de 975 nm, se usaron
potencias diferentes para cada nanoestructura, 137 mW para los NTCs y 73 mW para las
nanoparticulas de silice. Estas se eligieron basandose en los resultados descritos en las secciones
anteriores y mostradas en las figuras 3.7 y 3.14.

Posteriormente de realizar los depdsitos, las puntas de las fibras son llevadas al SEM para poder
observar los depdsitos, las muestras se comparan con los depdsitos realizados con cada laser y
para cada nanoestructura. El cuadro comparativo de estos resultados se muestra en la figura 3.15.
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NTCs
1550 nm
45 mW

NTCs
975 nm
137 mW

Silice
1550 nm
45 mW

Silice
975 nm
73 mW

1 minuto 3 minutos 5 minutos.

Figura 3.15. Depdsitos de NTCs y nanoparticulas de silice realizados con distintas potencias y distintos
tiempos, usando los laseres de 1550 nm y 975 nm por separado.

Como se observa en la figura 3.14, en todos los experimentos realizados con NTCs, sin importar el
laser utilizado, se pueden apreciar algunas zonas donde los depdsitos tienen formas de anillos
concéntricos debido a la formacion de burbujas que se formaron desde el nucleo de la fibra dptica.
Para los depdsitos de nanoparticulas de silice realizados con el laser de 1550 nm, en las primeras
dos muestras se observa una cantidad muy pequefia de depdsito sobre la superficie de la fibra; en
la muestra para 5 minutos, el depdsito es mucho mayor y mds uniforme, cubriendo en su totalidad
la superficie de la fibra. En el caso de los depdsitos realizados con el laser de 975 nm, las
nanoparticulas cubren en su totalidad la superficie de la fibra para las muestras de 1 y 3 minutos,
pero para un tiempo de 5 minutos el depdsito de nanoparticulas de silice fue casi nulo,
observando muy pocas nanoparticulas sobre la superficie de la fibra. En ninguna de las muestras
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realizadas, con el [dser de 1550 nm o con el laser de 975 nm para depdsitos de nanoparticulas de
silice, no se presentaron formaciones de anillos sobre la punta de la fibra. De tal manera que
podemos confirmar con estas micrografias, que posiblemente no existe la formacidon de
microburbujas en depdsitos de nanoparticulas de silice, sin importar el ldser y la potencia usada
para realizar los depdsitos, al menos para estas longitudes de onda.

La diferencia entre los depdsitos de 975 nm y los de 1550 nm para ambas nanoestructuras, es
principalmente la densidad de nanoestructuras depdsitadas sobre la superficie de la fibra. En el
caso de los NTCs se observé que estas nanoestructuras se adhieren en mayor proporciéon usando
el laser de 1550 nm. Se tienen reportes que estas nanoestructuras tienen mayor absorcién en el
infrarrojo cercano, principalmente a 1550 nm [28, 40]. Como se menciond anteriormente la
absorciéon de los NTCs depende de su didmetro interior [8, 12]. El didmetro de los NTCs usados en
este trabajo no es proporcionado por el fabricante, pero basdandonos en los reportes para diversos
NTCs, podemos confirmar que efectivamente la absorcidon éptica es mucho mayor usando el laser
de 1550 nm al comparar los depdsitos obtenidos con ambas longitudes de onda.

Para las nanoparticulas de silice, no se obtuvieron depdsitos que pudieran cubrir por completo la
superficie de la fibra, al menos para las potencias usadas en este experimento. Estas
nanoparticulas no presentan absorcién en el infrarrojo cercano como es el caso de los NTCs. Sin
embargo como se puede ver en los depdsitos para ambas longitudes de onda, las nanoparticulas
se depositan sobre la superficie de la fibra, lo que posiblemente sea consecuencia de los efectos
térmicos generados por la potencia dptica de laser.

El tiempo que tarda en registrarse el depdsito de las nanoestructuras, desde el momento en que el
laser es encendido, hasta el momento en que las particulas se empiezan a adherir a la punta de la
fibra para ambas longitudes de onda es distinto. Estos dos pardmetros dependen en gran parte de
los efectos térmicos presentados en la vecindad de la fibra, generando los flujos que mueven las
nanoparticulas hacia la punta de la fibra. El andlisis de los tiempos obtenidos para este y otros
experimentos, son estudiados en el capitulo 4.
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Capitulo 4

4. Tiempos caracteristicos en los depdsitos de
nanoestructuras.

El inicio de los depdsitos no inicia una vez que se enciende el laser, razén principal por la cual es
dificil controlar el depdsito de las nanoestructuras sobre la superficie de la fibra. El tiempo
requerido para que los NTCs y nanoparticulas de silice se logren depositar en el nucleo de la fibra
es uno de los pardmetros que se estudian en esta tesis, este puede cambiar por varios factores,
uno de ellos puede ser la uniformidad con que las nanoestructuras se encuentran dispersas en la
solucién, ya que el tamafio de los cumulos formados pueden cambiar el tiempo de inicio de los
depdsitos [16]. En este capitulo se analizan los tiempos registrados para cada uno de los
experimentos realizados variando parametros que afectan directamente la solucién donde se
encuentran las nanoestructuras como; la longitud de onda, la concentracién de nanoestructuras y
la temperatura de la solucién.

4.1 Efectos de la longitud de onda en depdsitos de nanoestructuras.

En el capitulo anterior se realizaron experimentos para conocer los posibles efectos de la longitud
de onda en los depdsitos de los NTCs y las nanoparticulas de silice. Como se llegd a observar en las
micrografias obtenidas en el SEM, la morfologia de los depdsitos varia dependiendo del laser
usado para realizar los depdsitos de las nanoestructuras sobre la superficie de la fibra.

4.1.1 Tiempos de depdsitos de nanotubos de carbén.

Los primeros experimentos para conocer el tiempo que tardan en depositarse los NTCs en la
superficie de la fibra, se realizaron utilizando ambos ldseres al mismo tiempo. Los primeros
depdsitos se elaboraron para cinco potencias distintas del laser de 975 nm, la minima potencia fue
de 40 mW y la méxima fue de 200 mW. El monitoreo de los depdsitos se realizd con el laser de
1550 nm, usando una potencia baja de 3.34 mW con el fin de evitar que esta interfiriera en el
proceso de depdsito.

La concentracidn de NTCs fue de 0.1 mg, dispersados en 3 ml de etanol. Para medir los tiempos de
depdsito se utiliza el arreglo experimental descrito en el capitulo 2, con el cual es posible adquirir
las sefiales que seran de utilidad para conocer el tiempo registrado para cada depdsito, como
ejemplo, se presenta el oscilograma mostrado en la figura 4.1.
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Figura 4.1. Oscilograma tipico obtenido usando ambos laseres. El tiempo indicado es el tiempo que tarda en

realizarse el depdsito de NTCs.

Para cada potencia se realizaron 5 depdsitos con el propdsito de determinar si los tiempos de

depdsito eran similares. Los tiempos adquiridos para cada potencia se promediaron para obtener

las graficas de los tiempos de inicio de cada depdsito como la que se muestra en la figura 4.2.
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Figura 4.2. Tiempos de depdsito para 0.1 mg de NTCs. Bombeo con 980 nm y monitoreo con 1550 nm.
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Figura 4.3. Magnificacién de la grafica de la figura 4.2 para potencias mayores a 100 mW.

En la figura 4.3 se puede observar que para potencias por arriba de los 100 mW, los tiempos
obtenidos son cortos y similares entre si. Para los tiempos obtenidos con potencias menores a los
100 mW, podemos observar que los tiempos de depdsito son mas largos. Se observa que al
aumentar la potencia, se obtiene un comportamiento exponencial decreciente para los tiempos de
inicio de depdsito. De manera general, esto puede relacionarse con los efectos térmicos
generados durante la interaccidn de la luz laser con las nanoestructuras.

En los siguientes experimentos se analizan los tiempos que tardan en depositarse las
nanoestructuras sobre el nucleo de la fibra usando solamente un laser en el proceso de depdsito y
también para monitorear los depdsitos. En el primer caso se usa el ldser de 975 nm y en el
segundo caso el ldser de 1550 nm. Los oscilogramas obtenidos en estos experimentos son
similares a los obtenidos en el experimento anterior, con la diferencia de que esta vez sélo se
muestra la sefial del laser usado. En la figura 4.4 se muestran algunos ejemplos de los
oscilogramas obtenidos con cada laser.
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Figura 4.4. Oscilogramas tipicos obtenidos para depdsitos de nanoestructuras usando ambos laseres por
separado. En (a) el oscilograma obtenido con el laser de 975 nm. En (b) el oscilograma obtenido con el laser
de 1550 nm.

Los depdsitos de NTCs se realizaron usando la misma concentracion del caso anterior (0.1 mg en 3
ml de etanol). Analizando los tiempos, en la figura 4.5 se observa la grafica donde se ve el intervalo
de tiempo desde que el laser es encendido hasta que se inicia el proceso de depdsito de los NTCs
para cada potencia y de igual manera el promedio para cada tiempo.
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Figura 4.5. Tiempos de depdsitos para 0.1 mg de NTCs. Bombeo y monitoreo con 975 nm.

Como se puede ver en la grafica de la figura 4.5, para una potencia de 50 mW los tiempos de
depdsito son mas cortos, en comparacién de los tiempos obtenidos en el primer experimento
donde se usaron ambos laseres (figura 4.2). Para potencias mayores a los 100 mW el tiempo
promedio fue de 0.5 s aproximadamente y es similar a los tiempos de inicio de los depdsitos
realizados con el laser de 975 nm y monitoreados con el [dser de 1550 nm. Con estos resultados
podemos confirmar que la luz del ldser de 1550 nm usada como sefial de monitoreo, no interfiere
en el proceso para depositar las nanoestructuras en la superficie de la fibra dptica.

En el siguiente experimento se usa el laser de 1550 nm y los tiempos de estos depdsitos son
presentados en la figura 4.6.
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Figura 4.6. Tiempos para depdsitos con 0.1 mg de NTCs. Bombeo y monitoreo con 1550 nm.
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Figura 4.7. Magnificacidn de la grafica de la figura 4.6 para potencias mayores a 20 mW

En la gréfica de la figura 4.6 se observa como el tiempo de inicio de los depdsitos es menor
conforme la potencia del ldser aumenta. En este caso la potencia minima a la cual se detectaron
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depdsitos de NTCs fue cerca de los 6 mW vy el tiempo promedio para esta potencia fue
aproximadamente de 120 s, un tiempo mas largo en comparacién a los tiempos obtenidos para
potencias mayores a 22 mW con tiempos promedio mas cortos (figura 4.7). Una vez que se han
realizado los depdsitos para cada laser, los tiempos registrados se comparan en una sola gréfica
presentada en la figura 4.8.
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Figura 4.8 Tiempos obtenidos para realizar depdsitos usando 0.1 mg de NTCs para ambos laseres.
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Figura 4.9. Magnificacion de la grafica de la figura 4.8 para tiempos de inicio de depdsito menores a 4 s.

En la grafica de la figura 4.9 se observa como el tiempo de inicio de los depdsitos, disminuye
conforme la potencia del laser aumenta, obteniendo un comportamiento exponencial decreciente
para ambos casos usando los laseres por separado. Lo mds destacado en esta grafica es ver como
los depdsitos de NTCs realizados con el ldser de 1550 nm necesitan de un menor tiempo para
depositarse en la superficie de la fibra, en comparacién con los tiempos obtenidos con el laser de
975 nm. Aunque las potencias usadas no son las mismas para ambos laseres, este resultado se
puede comprobar para una potencia de 20 mW con el ldser de 975 nm y de 22 mW con el laser de
1550 nm, los cuales registran un menor tiempo para que se inicien los depdsitos.

En este caso al usar una misma concentracién, podemos deducir que posiblemente el parametro
que influye en estos resultados es la absorcién Optica, que es una de las propiedades
caracteristicas de los NTCs. Como se menciond en el capitulo 1, este tipo de propiedades
dependen de 3 factores: el nUmero de capas concéntricas que poseen, la manera en que se
enrollan y el didmetro de los nanotubos [8, 12]. Se han reportado resultados de absorcion de
nanotubos monocapa a una longitud de onda de 1550 nm [27, 40], sin embargo también se han
tenido reportes de propiedades épticas similares en nanotubos monocapa y multicapa, por lo que
la longitud de onda en la que pueden llegar a absorber puede llegar a ser similar, aunque la
estructura interna de cada nanotubo es distinta [27].

En este trabajo de investigacion los nanotubos usados son multicapa, sin embargo no se cuentan
con informacién acerca de su estructura interna, por lo que posiblemente podriamos llegar a
deducir que los nanotubo usados en los depdsitos pueden tener una mayor absorcién en
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longitudes de onda cercanas al infrarrojo cercano [27, 40]. Los resultados obtenidos confirman
que para una longitud de onda de 1550 nm, los tiempos de inicio de depdsito son menores
respecto a los tiempos obtenidos con el ldser de 975 nm. Este resultado también es confirmado en
el capitulo 3 al observar que los depdsitos realizados con 1550 nm, tienen una mayor densidad de
NTCs sobre la superficie de la fibra dptica

4.1.2 Efectos en depdsitos de nanoparticulas de silice.

Para conocer el tiempo que tardan en depositarse las nanoparticulas de silice en la punta de las
fibras, se siguid el mismo procedimiento para realizar los depdsitos y de esta manera también
conocer los tiempos de inicio para cada experimento. La concentracidon inicial de estas
nanoparticulas es de 25 mg en 3 ml de etanol. En estos experimentos sélo se realizaron depdsitos
para conocer como influye la longitud de onda usando ambos ldseres por separado. En la figura
4.10 es posible ver los tiempos de depdsito para 975 nm, y 1550 nm para cada potencia usada
para cada laser.
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Figura 4.10. Grafica de tiempos obtenidos para depdsitos de nanoparticulas de silice. Usando ambos laseres
por separado.

En la figura 4.10 se observa un decremento exponencial de los tiempos de inicio de los depdsitos
conforme la potencia aumenta, excepto para la penultima potencia usada donde el tiempo se
incrementa varios segundos y después decrece, observando el mismo comportamiento usando
ambos laseres. Los tiempos para realizar los depdsitos con el laser de 1550 nm son mucho
menores que los tiempos correspondientes de los depdsitos realizados con el laser de 975 nm.
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Para una longitud de onda de 1550 nm usando una potencia de 38 mw, el tiempo promedio del
inicio de los depdsitos es de 2 s. En contraste, para una longitud de onda de 975 nm y una
potencia de 50 mW, con un tiempo promedio de 170 s. La diferencia de estos tiempos es grande,
en este caso no se puede llegar a justificar este resultado con absorcion de las nanoparticulas de
silice, ya que como se menciona anteriormente en el capitulo 3, las nanoparticulas no absorben a
esta longitud de onda, sélo pueden llegar a dispersar la luz que incide sobre ellas. Por lo que
también se debe tomar en cuenta la absorcidon del medio (etanol) en el que se encuentran
dispersas las nanoestructuras, el cual tiene mayor absorcion a 1550 nm [42, 43]. Las
nanoparticulas al tener defectos en su interior y su superficie [35-37], tienen la propiedad de
dispersar de mejor manera la luz incidente, también pueden retener moléculas de agua en su
superficie [35], posiblemente pueden llegar a retener moléculas de etanol. De tal manera que la
propiedad que tienen para dispersar a esta longitud de onda, en conjunto con la absorcion del
medio en el que se encuentran dispersas, puede dar como resultado que los efectos térmicos
aparezcan mas rapidamente para una longitud de 1550 nm y no para 975 nm, usando potencias
Opticas similares para cada laser.

4.2 Efectos debido al cambio de concentracidon de nanoestructuras.

La concentracién de nanoestructuras es otro parametro que se debe de tener en cuenta para
poder realizar los depdsitos sobre la superficie de la fibra éptica. La idea general en estos
experimentos es que al usar una mayor concentracion de nanoestructuras, la solucién se
encontrara mas saturada de nanoestructuras, por lo que se requerira de un menor tiempo para
realizar los depdsitos, en caso contrario, usando una menor concentracién, las estructuras se
encontraran mas dispersas y los tiempos de depdsito serdn mas largos.

Para los nuevos experimentos se usaron concentraciones distintas para los NTCs y para las
nanoparticulas de silice. Se realizaron 5 muestras por cada potencia usada para cada laser y poder
obtener el tiempo promedio. La nueva solucidn de NTCs tiene una concentracién de 0.15 mg
disueltos en 3 ml de etanol. Una vez que se han realizado los depdsitos de NTCs para cada laser
con la nueva concentracién, los tiempos de inicio de los depdsitos se grafican junto con los
tiempos obtenidos anteriormente donde la concentracién era menor (0.1 mg). De esta manera
podemos comparar la diferencia de tiempo que tardan en depositarse los NTCs usando una misma
potencia e igual longitud de onda, pero con una concentracion distinta. En la figura 4.11 se
observan los tiempos obtenidos en este experimento.
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Figura 4.11. Tiempos registrados para realizar depdsitos de NTCs usando el ldser de 975 nm para 2

concentraciones distintas.

En la figura 4.11 se puede observar que para una potencia de 50 mW, el tiempo promedio fue de
1.5 s para con una concentracidon mayor, levemente menor al obtenido con una concentracién de
0.1 mg con un tiempo promedio de 2 s. Para potencias de 100 mW en adelante, los resultados son
distintos y esta vez los tiempos de inicio con una concentracion menor son menores con un
promedio por debajo de los 0.5 s respecto a los tiempos para una concentracion de 0.15 mg.

En la figura 4.12 se presentan los tiempos obtenidos para los depdsitos realizados con ambas
concentraciones de NTCs usando el ldser de 1550 nm. En este experimento se observa que los
tiempos promedio para cada potencia usada con una concentracidon de 0.15 mg son menores
respecto a los tiempos obtenidos con una concentracion de 0.1 mg. También es posible observar
las minimas potencias en las que se detectd depdsito de NTCs, 6 mW para 0.1 mg y 8 mW para
0.15 mg de NTCS.. En la figura 4.13 se observa con mayor detalle que los tiempos mas cortos, son
los obtenidos con los depésitos realizados con 0.15 mg de NTCs, para potencias de 14 mW en
adelante.
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Figura 4.12. Tiempos de depdsito para NTCs usando el Iaser de 1550 nm con dos concentraciones distintas.
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Figura 4.13 Magnificacion de la grafica de la figura 4.12 para potencias mayores a 10 mW con el laser de
1550 nm.

En general podemos observar que los resultados obtenidos indican que los tiempos de inicio de
depdsito para cada experimento tienden a disminuir al aumenta la concentracidon de NTCs. Esta
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tendencia no se observa tan claramente para los depdsitos realizados con el laser de 975 nm con
potencias superiores a los 100 mW, donde sorpresivamente se obtuvieron tiempos mas cortos
usando una concentracién de 0.1 mg. En todos los casos, la diferencia entre los tiempos promedio
de cada concentracién se va haciendo mas pequefia y los tiempos tienden a ser similares para
potencias mas altas, sin importar la concentracién utilizada en los depésitos.

De manera general, los efectos térmicos son relevantes en esta técnica de depdsito. Para
potencias altas, estos efectos tienen un mayor impacto y pueden influir directamente en la
reduccion de los tiempos de inicio de los depésitos. Este tipo de comportamiento es muy similar al
observado en el andlisis de formacién de burbujas con fibras dpticas y depdsitos de nanotubos de
carbon, donde se ha reportado un decremento exponencial en el tamafio de las burbujas
conforme la potencia aumenta [17].

También se realizaron experimentos con distintas concentraciones de nanoparticulas de silice y
poder comparar los tiempos de depdsito para cada concentracion. La comparacion se hace para
cada ldser por separado usando las mismas potencias. La nueva concentracidon fue de 20 mg en 3
ml de etanol, menor a la primera que fue de 25 mg. Los primeros depdsitos se realizaron siguiendo
el mismo procedimiento y usando el laser de 975 nm para distintas potencias. En la figura 4.14 se
muestra la gréfica de tiempos obtenidos para ambas concentraciones de nanoparticulas de silice.
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Figura 4.14. Grafica de tiempos de depdsito obtenidos para distintas concentraciones de nanoparticulas de
silice usando el laser de 975 nm

En la figura 4.14 se observa que para una potencia de 50 mW, los tiempos de inicio son similares
usando ambas concentraciones. Los tiempos para una potencia de 100 mW usando una
concentracién de 25 mg son mas cortos respecto a los tiempos obtenidos con una concentracion
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de 20 mg. Sin embargo para las ultimas dos potencias los tiempos de inicio son mas largos usando
una concentracion mayor y no con una menor concentracién como se observd en las segunda
potencia. En general para ambos casos, los tiempos tienden a ser casi iguales conforme la potencia
del laser aumenta.

En la figura 4.15 se presentan los tiempos de inicio de los depdsitos obtenidos para las dos
concentraciones de nanoparticulas de silice, usando el laser de 1550 nm. En la grafica se observa
qgue los tiempos promedio para las primeras dos potencias usando 25 mg, se encuentran
aproximadamente por los 10 s, mientras que los tiempos de los depdsitos para una concentracidn
de 20 mg son mas largos. En la Ultima potencia se observa que los tiempos de inicio para ambas
concentraciones son similares.
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Figura 4.15. Grafica de tiempos de depdsito para nanoparticulas de silice usando el Iaser de 1550 nm con 2
concentraciones distintas.

En la mayoria de los experimentos donde se varié la concentracion se obtuvieron tiempos mas
cortos para una mayor concentracidn de nanoestructuras usando potencias bajas, pero en otros
casos los tiempos de depdsitos realizados con potencias altas resultaron ser mas pequefios usando
una mayor concentracion como fue en el caso de los depdsitos de NTCs y nanoparticulas de silice
usando el laser de 975 nm. De manera general, los tiempos de inicio de los depdsitos tienden a ser
similares cuando la potencia aumenta, independientemente de la concentracién usada para cada
nanoestructura. En el uso de potencias altas, es posible que los tiempos estén relacionados con los
efectos térmicos generados por la absorcién dptica de las nanoestructuras dispersadas en la
solucidn. Esto puede confirmarse si se estudian los efectos de la temperatura de la solucién
durante los depésitos.
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4.3 Efectos de la temperatura.

Los efectos térmicos generados en la vecindad de la punta de la fibra dptica son parte importante
de la generacion del movimiento de las nanoestructuras y el subsecuente depdsito en la punta de
la fibra dptica. De esta manera, la temperatura de la solucién, puede influir en los tiempos que
tardan en realizarse los depdsitos sobre la punta de la fibra dptica. Para estudiar los efectos que se
producen al variar la temperatura, se realizaron depdsitos cambiando la temperatura de la
soluciéon con las nanoestructuras usadas. Una temperatura mayor a 27°C puede evaporar
rapidamente el etanol, cambiando la concentracidon de nuestra solucion inicial, por lo que se
decidid usar una temperatura mucho menor. El frasco de vidrio donde se encontraba la solucién
se sumergié en un recipiente que contenia hielo y con la ayuda de un termdémetro se midi6 la
temperatura mientras se realizaba el procedimiento para depositar las nanoestructuras. La
solucidn se mantuvo en hielo asegurando una temperatura promedio de 3 °C. La temperatura Los
depdsitos de las nanoestructuras se realizaron con los laseres de 980 y 1550 nm por separado.

Para los depdsitos de NTCs, su usé una concentracién de 0.1 mg en 3 ml de etanol. Los depdsitos
se realizaron usando las mismas potencias con el laser de 975 nm del experimento donde la
temperatura era aproximadamente de 27°C. Los tiempos de inicio de depdsito para una
temperatura de 3°C se comparan con los tiempos obtenidos con una temperatura mayor. En la
figura 4.16 se observa la gréfica donde se observan los tiempos para ambas temperaturas.
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Figura 4.16. Gréfica de tiempos de depdsito para NTCs usando el laser de 975nm para distintas
temperaturas.
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Figura 4.17. Magnificacion de la grafica de la figura 4.16 para potencias mayores a 80 mW usando el
laser de 975 nm.

En la grafica de la figura 4.16 se muestra que los depdsitos de NTCs para una potencia de 50 mW
con una temperatura de 3°C, requieren de tiempos mds largos para poder depositarse sobre la
superficie de la fibra dptica, y su tiempo promedio de los depdsitos es de tiempo es de 100 s,
mientras que el promedio de los depdsitos para una temperatura mayor es de 5 s.

En la grafica también es posible observar las dos minimas potencias en la cuales se llegd a detectar
los depdsitos realizados para cada temperatura, a 3°C la minima potencia a la cual se detectd
depdsito fue de 50 mW. En potencias mayores a los 100 mW (figura 4.17), los tiempos de depédsito
tienden a ser los mismos para ambas temperaturas.

De igual forma se realizaron depésitos con el Idser de 1550 nm, los tiempos de inicio de depdsito
obtenidos se comparan con los tiempos obtenidos de la solucién con una temperatura de 27°C
usando una concentracion de 0.1 mg de NTCs. En la figura 4.18 se observa claramente que para
potencias de 23 mW en adelante, con una temperatura de 3°C, los tiempos de depdsito son
menores a diferencia de los tiempos obtenidos con una temperatura mayor. Para potencias
menores, no fue posible obtener depdsitos con una temperatura de 3 °C, posiblemente la baja
potencia no eleva la temperatura en los alrededores de la punta de la fibra, evitando que los NTCs
se muevan hacia la punta de la fibra y se logren depositar sobre la superficie de la fibra.
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Figura 4.18. Grafica de tiempos obtenidos para depdsitos de NTCs usando el laser de 1550 nm para distintas
temperaturas.

Los tiempos de inicio de los depdsitos fueron en general mds largos para una temperatura de 3°C,
indicando que la temperatura de la solucién es un factor que influye de manera importante para
qgue se puedan depositar los NTCs. Por otra parte los efectos térmicos necesitan de mds tiempo
para tener un mayor impacto debido a que estos deben elevar la temperatura en los alrededores
de lafibra. En este experimento al tener una temperatura de 3°C, se necesita de mds tiempo para
qgue se puedan presentar tales efectos logrando mover los NTCs hacia la punta de la fibra y se
inicien los depdsitos. Estas graficas también nos muestran que para potencias por debajo de los 20
mW no se obtienen depdsitos debido a que la temperatura de la solucién es tan baja que los
efectos térmicos no tienen la suficiente fuerza para generar los flujos que den paso a los
depdsitos, sin importar la longitud de onda del laser usado.

Con estos nuevos experimentos realizados, también se graficaron los tiempos que tardan en
depositarse los NTCs usando ambos laseres por separado y los cuales son mostrados en la figura
4.19. En la gréfica puede verse que los depdsitos realizados con el laser de 1550 nm toman menor
tiempo para realizarse con una temperatura de 3°C. Este comportamiento es similar al obtenido
en el experimento donde se comparan los tiempos de inicio para los depdsitos realizados usando
ambos laseres por separado con una temperatura ambiente de 27°C (figura 4.8). Por ejemplo para
una potencia de 38 mW usando el laser de 1550 nm se tiene un tiempo promedio de 8 s y con una
potencia de 50 mW con el laser de 975 nm, el tiempo promedio es de casi 100 s, lo que nos puede
llegar a confirmar que la absorcion dptica de los NTCs es mucho mayor para una longitud de onda
de 1550nm.
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Figura 4.19. Grafica de tiempos de depdsito para NTCs con una temperatura de 3°C para cada laser.

Para conocer los efectos al cambiar la temperatura en depdsitos de nanoparticulas de silice, se
realizd el mismo procedimiento para enfriar la solucién. El frasco de vidrio donde se encontraba la
solucidn, se mantuvo dentro de un recipiente lleno de hielo y con el termdmetro se midié una
temperatura de 3 °C. La concentracién de nanoparticulas de silice fue de 25 mg, la misma que fue
usada en los depdsitos realizados con una temperatura de 27 °C. En la gréafica de la figura 4.20 se
comparan los tiempos de inicio de los depdsitos registrados para ambas temperaturas usando el
l[aser de 975 nm.
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Figura 4.20. Gréfica de tiempos obtenidos para depdsitos de nanoparticulas de silice con el Iaser de 975 nm
para distintas temperaturas.

En esta grafica (figura 4.20) se llega a observar que en general los tiempos promedios son menores
para los depdsitos realizados con una temperatura de 3°C. Por ejemplo, en el caso de una potencia
de 200 mW, el tiempo promedio de los depdsitos para ambas temperaturas difiere por 3 s
aproximadamente, caso contrario para una potencia de 50 mW, que no registrd ningln depdsito a
una menor temperatura. Posiblemente la potencia usada es muy baja y la temperatura no se eleva
en los alrededores de la punta fibra, evitando que las nanoparticulas de silice se logren mover
hacia la punta de la fibra dptica. Para 100 y 150 mW se obtuvieron resultados inesperados,
obteniendo menores tiempos de depdsitos para una temperatura de 3°C.

Por ultimo cabe mencionar que no se lograron obtener depdsitos para nanoparticulas de silice
usando el ldser de 1550 nm, posiblemente la baja potencia que tiene en comparacién con la
potencia del lIaser de 975 nm fue la razén principal para que no se lograran obtener depdsitos en la
punta de la fibra dptica.

En todas las graficas de los experimentos anteriores se demuestra que los tiempos de inicio de
depdsito de las nanoestructuras dependen de la potencia dptica del laser. En general, si la
potencia es baja, los tiempos son mas largos y su variacion es mucho mas grande, lo contrario
sucede para potencias altas, ya que los tiempos son mas cortos y tienden a ser similares en la
mayoria de los casos. Posiblemente esta tendencia, se debe a los efectos térmicos que se
presentan en los alrededores de la punta de la fibra. Los efectos térmicos generan flujos que
mueven las nanoestructuras hacia las regiones con temperatura mas altas, principalmente en el
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nucleo de la fibra donde sale la luz laser y después de algunos segundos, las nanoestructuras se
depositan sobre la superficie de la fibra.

Con este andlisis podemos determinar que la temperatura en la punta de la fibra se encuentra
ligada a la presencia de los efectos térmicos producidos con potencias altas, y es inversamente
proporcional a los efectos que se producen con potencias bajas, sin importar el ldser usado para
realizar los depdsitos, la concentracion de nanoestructuras o la temperatura a la cual se encuentra
la solucidn.

Otro factor que se debe tomar en cuenta es la absorcién del medio en el que se encuentran
dispersas las nanoestructuras, como se observa en las graficas donde se varié la longitud de onda,
los depésitos se realizaron en menor tiempo usando una longitud de onda de 1550 nm. En este
caso el etanol tiene una mayor absorcién en esta longitud de onda, logrando que los flujos
generados por los efectos térmicos depositaran con mayor rapidez las nanoestructuras sobre la
superficie de la fibra.

Estos resultados son similares a los obtenidos en estudios realizados sobre la formacién de
microburbujas en puntas de fibra 6ptica, donde también se realizan experimentos usando
potencias altas, y reportando que los efectos estudiados son también inversamente
proporcionales a la energia o potencia usada en el sistema [17].
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Capitulo 5

5. Depdsitos de capas multiples

En este capitulo se muestran los experimentos para realizar depdsitos de varias capas de NTCs y
nanoparticulas de silice, logrando depositarlas sobre la superficie de la fibra éptica o sobre
depdsitos de otras nanoestructuras. Siguiendo los procedimientos anteriormente usados para
realizar depdsitos para cubrir por completo la punta de la fibra dptica, se realizaron 8 diferentes
experimentos, 4 depdsitos de dos capas y 4 de tres capas, de tal modo que el orden de depédsito
de las nanoestructuras usadas fue distinto para cada multicapa realizada. De esta manera se
depositaron NTCs sobre depdsitos de nanoparticulas de silice y viceversa. Para hacer cada
multicapa, solamente se usd una longitud de onda, tanto para el bombeo y monitoreo de los
depdsitos realizados.

Es importante mencionar que gracias a los resultados obtenidos para realizar depdsitos sobre toda
la superficie de la fibra, descritos en el capitulo 3, se eligieron valores especificos de los diferentes
pardmetros estudiados anteriormente, los cuales son utilizados para hacer todos los depdsitos
gue conforman las multicapas y mostrados en la tabla 5.1.

Concentracion de Potencia del Iaser (mW)

nanoestructuras (mg) 975 nm 1550 nm
NTCs 0.1 mg 137 45
Nanoparticulas de silice 25 mg 73 45

Tabla 5.1. Valores de concentracion de nanoestructuras y potencia éptica de cada laser.

Por ultimo, el tiempo que estuvo encendido el laser mientras la punta de la fibra se encontraba
sumergida dentro de la solucion de nanoestructuras, fue de 5 min para cada uno de los depdsitos.
Entre cada depdsito realizado para cada multicapa, se esperd un tiempo aproximado de 1 min
para que la punta de la fibra quedara seca y que las nanoestructuras que fueron depositadas no se
pudieran desprender al momento de sumergir la punta de la fibra en la siguiente solucion.

5.1 Depositos de 2 capas.

En estos primeros experimentos se realizaron depdsitos con ambas nanoestructuras (NTCs y
nanoparticulas de silice), estos depdsitos de dos capas pueden ser llamados bicapas. El tiempo
total para realizar el depdsito de ambas capas sobre la superficie de la fibra fue de 10 min para
todos los experimentos de dos capas.

La primera bicapa se realizé depositando NTCs y posteriormente nanoparticulas de silice usando
el 1aser de 975 nm. Las micrografias obtenidas en el SEM son mostradas en la figura 5.1.
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Figura 5.1. Bicapa formada NTCs depositados con una potencia de 137 mW y de nanoparticulas de silice
depositadas con una potencia de 73 mW, usando el laser de 975 nm.

En la bicapa de la figura 5.1, se observa que la superficie de la fibra dptica se encuentra totalmente
cubierta por ambas nanoestructuras. En las micrografias es posible observar los NTCs entre
algunos espacios libres de nanoparticulas de silice, confirmando que el segundo depésito no cubre
totalmente el primer depdsito. Esto también es prueba de que los NTCs, el depdsito inferior, se
encuentran cubriendo la superficie de la fibra éptica en distintas regiones de la fibra.

También se aprecia como los NTCs se llegan a degradar con mayor facilidad en el centro de la
fibra. Probablemente la potencia dptica usada, y el periodo de tiempo al que se encontraron
expuestos a la luz laser, el cual fue de 10 min, son las causas de esta degradacién. Como se
menciona en el capitulo 3, la degradacién de los NTCs es mejor conocido como un proceso de
sublimacién [26, 27], en este caso se observa con mayor facilidad en el nucleo de la fibra, por
donde sale la luz Iaser y la potencia éptica es mucho mayor.
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En la segunda bicapa se alternd el orden de los depdsitos, esta vez primero se depositaron
nanoparticulas de silice y posteriormente NTCs usando el laser de 975 nm. Las micrografias
obtenidas en el SEM de esta multicapa se muestran en la figura 5.2.

pm  ITM-UNAM
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Figura 5.2. Bicapa formada por nanoparticulas de silice depositadas con 73 mW y NTCs depositados
con una potencia de 137 mW usando el laser de 975 nm..

En esta bicapa el segundo depdsito hecho con NTCs se encuentran cubriendo en su mayoria el
primer depdsito de nanoparticulas de silice, depositdndose en mayor cantidad sobre la region
central de la fibra, llegando a formar pequefios cimulos, indicando que no se llega a obtener un
depdsito completo de estos sobre el primer depdsito. También se puede apreciar como el primer
depdsito de nanoparticulas de silice, sobresale de entre los NTCs, tanto en la regidn del nicleo de
la de la fibra, como en regiones alrededor del centro de la fibra. Esto es una muestra de que el
primer depdsito se encuentra cubriendo posiblemente la mayor parte de la superficie de la fibra.
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En la tercer bicapa se realizd un primer depdsito con NTCs y posteriormente se depositaron
nanoparticulas de silice usando el laser de 1550 nm. En la figura 5.3. se muestran las micrografias
obtenidas en el SEM.

50 um
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Figura 5.3. Bicapa formada por NTC seguido de nanoparticulas de silice, ambas nanoestructuras se
depositaron con una potencia de 45 mW usando el laser de 1550 nm.

En la bicapa de la figura 5.3 se observa un segundo depdsito mas completo, compuesto por
nanoparticulas de silice, estas cubren en su totalidad el depdsito inferior de NTCS, el cual se
encuentra cubriendo la superficie de la fibra. En dos regiones de la fibra es posible ver parte del
primer depdsito, en primer lugar podemos observar el centro de de la fibra que se encuentra
cubierto con una menor cantidad de nanoparticulas de silice, las micrografias con mayor
magnificacién de esta misma regidn, muestran algunos cimulos y por debajo de ellas, se llegan a
ver los NTCs. La segunda regidn observada es la parte superior izquierda de la fibra, en esta region
es posible ver como parte del segundo depdsito se desprende de la fibra, dejando al descubierto la
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cantidad de nanoparticulas de silice que se encuentran cubriendo los NTCs depositados en el
fondo de este segundo depdsito. Esto confirma que el primer depdsito, se encuentra
posiblemente cubriendo la mayor parte de la superficie de la fibra éptica.

En la cuarta y ultima bicapa, primero se depositaron nanoparticulas de silice y se termind con un
depdsito de NTCs, usando el laser de 1550 nm.
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Figura 5.4. Bicapa formada por nanoparticulas de silice seguido de NTCs, ambas nanoestructuras
depositadas con una potencia de 45 mW usando el laser de 1550 nm.

En esta bicapa se observa como los NTCs cubrieron casi en su totalidad el primer depdsito de
nanoparticulas de silice. En las micrografias que muestran un mayor aumento de la regién del
nucleo de la fibra y de regiones cercanas al centro de la fibra, se observan los NTCs se encuentran
cubriendo el depésito inferior. Analizando estas dos regiones es posible saber que el primer
depdsito cubrid la mayor parte de la superficie de la fibra y que en el segundo depésito, casi cubrié
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por completo la punta fibra dptica. En la micrografia del ndcleo de la fibra, también se observa un
pequefio orificio entre ambos depésitos, por donde posiblemente la luz laser podia atravesar el
primer depdsito y de esta manera atraer las nanoestructuras del segundo depdsito.

5.1.1 Tiempos de deposito para bicapas.

El tiempo también es uno de los parametros en el estudio de los depdsitos multicapas. Los
tiempos registrados con los oscilogramas de cada depésito realizado para cada bicapa es mostrado
en la grafica de la figura 5.5.
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Figura 5.5. Tiempos de depdsito de cada bicapa realizada anteriormente.

En la grafica anterior se observan los tiempos de las 4 bicapas realizadas con cada laser. Al
principio de la grafica se observan los tiempos de las dos bicapas realizadas con el laser de 1550
nm usando una potencia de 45 mW, los cuales son marcados por los tridngulos de color rojo y
azul. El tiempo que tarda en realizarse el primer depésito de las dos bicapas, usando NTCs en la
primer bicapa y nanoparticulas de silice en la segunda, es menor a 2 s. El tiempo en el que se inicia
el segundo depdsito de cada bicapa, son marcados por los dos tridangulos restantes y se
encuentran aproximadamente en los 40 s.

En el caso de las bicapas realizadas con el laser de 975 nm, los tiempos de depdsito son marcados
con tridngulos de color verde y color negro. El tiempo obtenido para realizar el primer depdsito de
la primer bicapa usando NTCs fue de 0.4 s y el tiempo obtenido para el primer depdsito de la
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segunda bicapa fue de 2.15 s usando nanoparticulas de silice. El segundo depdsito de estas bicapas
no varié en lo mas minimo, el cual fue de 0.4 s para ambas nanoestructuras. En este caso se
observan dos potencias distintas para cada bicapa, esto se debe a que la potencia con que fueron
depdsitadas los NTCs y las nanoparticulas de silice fue distinta dependiendo del laser utilizado para
depositarlas en la punta de la fibra.

El tiempo que tarda en iniciarse el primer depdsito de alguna de las cuatro bicapas anteriores,
usando alguna de las dos longitudes de onda, es muy corto, todos los tiempos se encuentran por
debajo de los 3 s. En el caso de los depésitos realizados con el laser de 1550 nm para formar la
segunda capa, registran tiempos mas largos de hasta 30 s, a diferencia de los segundos depdsitos
realizados con el laser de 975 nm, que tienen tiempos similares a los tiempos de la primer capa.

Los tiempos obtenidos para que se inicie el depdsito de la segunda capa se deben posiblemente a
las nanoestructuras depositadas en la primera capa. Como se pudo observar en las micrografias
anteriores, la cantidad de depdsito fue mucho mayor para las bicapas realizadas con el laser de
1550 nm. En estas muestras fue posible ver depdsitos con mayor densidad de nanoestructuras,
tanto el primer depdsito que cubria la superficie de la fibra, como el segundo depdsito el cual
cubria el primer depdsito. En cambio, las bicapas realizadas con el laser de 975 nm, tenian menor
cantidad de depdsito de ambas nanoestructuras, esto se confirma al ver que estos depdsitos
llegaban a cubrir una menor regién del primer depésito realizado.

Con este analisis, podemos llegar a deducir que la luz del laser es absorbida por los NTCs del
primer depdsito, los cuales presentan una mayor absorcidon a 1550 nm [27, 40], evitando que los
efectos térmicos tengan un mayor impacto en el segundo depdsito. En la bicapa donde se
depositaron al inicio nanoparticulas de silice, de igual forma se observé una mayor densidad de
nanoestructuras sobre la superficie, sin embargo estas particulas no muestran absorcién a 1550
nm, solo pueden dispersar la luz incidente. Esta propiedad de dispersar, en conjunto con la
absorcién del medio en el que se encuentran dispersas, son las principales causas que generan los
efectos térmicos para producir los flujos que depositan las nanoestructuras en la superficie de la
fibra, siendo esta la principal razén por la cual los depdsitos de 2 capas realizados con el laser de
1550 nm, presentan depdsitos con mayor densidad de nanoestructuras, a diferencia de los
depdsitos realizados con el laser de 975 nm, que tenian una menor densidad de nanoestructuras
en la superficie de la fibra. Esto puede explicar la diferencia tan amplia en los tiempos de depésito
para cada bicapa usando cada laser.

5.2 Depdsitos de 3 capas.

En los siguientes experimentos se realizaron depdsitos de tres capas, a los cuales también
podemos llamar tricapas. El tiempo total que estuvo sumergida la punta de la fibra dptica dentro
de la solucion de nanoestructuras para depositar las tres capas de diferentes nanoestructuras fue
de 15 minutos.
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La primera tricapa fue realizada con el laser de 975 nm y el orden de las nanoestructuras
depositadas fue usando en primer lugar NTCs, después nanoparticulas de silice y al final se realizé
un segundo depdsito de NTCs. Las micrografias de esta muestra se observan en la figura 5.6.
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Figura 5.6. Tricapa formada por NTCs depositados con una potencia de 137 mW seguido por
nanoparticulas de silice depositadas con 73 mW y terminando con un tercer depdsito de NTCs,
usando el laser de 975 nm.

Las micrografias de la tricapa anterior muestran el posible orden de depdsito de las
nanoestructuras usadas. En primer lugar se observa como en el centro de la fibra, principalmente
en el nucleo, los NTCs se llegan a encontrar en un estado de degradacién, debido al proceso de
sublimacién, indicando que posiblemente se llegaron a formar burbujas. Esta degradacidn se debe
a la potencia del laser de 975 nm y sobre todo al tiempo total a la cual estuvieron expuestos a la
luz laser, el cual fue de 15 min. Estos NTCs se combinan con el segundo depésito de nanoparticulas
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de silice. En otra regién de la superficie de la fibra, se observan NTCs sobre las nanoparticulas de
silice, los cuales posiblemente pertenecen al tercer y ultimo depdsito realizado para este
experimento. En general se observa una tricapa combinada de las nanoestructuras usadas, por lo
gue no se obtiene un depdsito uniforme, en este caso puede ser el segundo o el tercer depdsito
realizado, el cual logre cubrir por completo el depdsito inferior.

La segunda tricapa fue realizada igualmente usando el laser de 975 nm. El primer deposito fue de
nanoparticulas de silice, seguido con un depdsito de NTCs y terminando con otro depdsito de
nanoparticulas de silice.
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Figura 5.7. Tricapa formada por nanoparticulas de silice depositadas con 73 mW, seguido de NTCs
depositados con 137 mW y terminando con un tercer depdsito de nanoparticulas de silice, usando el laser
de 975 nm.

71



En esta muestra se observa como las nanoparticulas de silice se depositan completamente sobre
toda la punta de la fibra éptica. Normalmente en el nucleo de la fibra se pueden llegar a encontrar
las diferentes nanoestructuras usadas, pero en este caso el depdsito de las nanoparticulas de silice
fue tan extenso que no fue posible encontrar o distinguir parte del depdsito inferior, el cual era de
NTCs. En una micrografia se presenta una magnificacion del nucleo de la fibra, que muestra un
orificio donde posiblemente la luz laser lograba salir y a la vez también nos muestra el posible
espesor de esta tricapa.

La tercer tricapa fue hecha con un primer depédsito de NTCs seguido de nanoparticulas de silice y
repitiendo con NTCs, usando el laser de 1550 nm.

— 10pm IIM
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Figura 5.8. Tricapa formada por NTCs seguido de nanoparticulas de silice y terminando con NTCs. Todos los
depdsitos se realizaron con una potencia de 45 mW, usando el laser de 1550 nm.
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En la tricapa de la figura 5.8 se observa un gran cimulo de nanoparticulas de silice, el cual parece
sobresalir de la superficie de la fibra. Una parte de este cimulo tiene una grieta que se encuentra
cerca del centro de la fibra. En esta grieta es posible ver como las nanoparticulas de silice se
fueron depositando sobre el primer depdsito cubriéndolo totalmente, por lo que no fue posible
ver NTCs por debajo del segundo depdsito. En esta regidon también se distingue como el tercer
depdsito de NTCs se logra adherir sobre el segundo depdsito, pero en menor proporcion, sin lograr
cubrir en su totalidad las nanoparticulas de silice.

La cuarta tricapa fue hecha con un primer depédsito de nanoparticulas de silice, seguido de NTCs y
finalmente con un segundo depdsito de nanoparticulas de silice, usando el laser de 1550nm.

Figura 5.9. Tricapa formada por nanoparticulas de silcie seguido de NTCs y terminando con
nanoparticulas de silice. Todos los depdsitos se realizaron con una potencia de 45 mW usando el
laser de 1550 nm.
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En la figura 5.9 se observa como el tercer depdsito hecho con nanoparticulas de silice cubre casi
totalmente el segundo depdsito de NTCs. Esto se confirma, al observar pequefios espacios libres
de nanoparticulas de silice que muestran parte del segundo depdsito de NTCs, observando lo
mismo en varias regiones de la superficie de la fibra. También es posible ver como una parte de
estas capas se desprenden de una regién cercana al centro de la fibra, dejando al descubierto las
nanoestructuras localizadas en esta regidn de la fibra. Este depdsito es similar al obtenido en la
tercer bicapa observada en la figura 4.3 donde también se realizd un depdsito final con
nanoparticulas de silice usando el laser de 1550 nm.

5.2.1 Tiempos de deposito para tricapas.

El tiempo de depdsito de las tricapas es un pardmetro que también es analizado. Los tiempos de
inicio de cada de los depdsitos que forman parte de cada tricapa son mostrados en la grafica de la
figura 5.10.
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Figura 5.10. Tiempos de inicio de cada depdsito realizado para cada tricapa, usando el laser de 975 nmy
1550 nm.

En la gréfica de la figura 5.10 se observan los tiempos obtenidos de los depédsitos que conforman
cada tricapa. En primer lugar a una potencia de 45 mW se observan los depdsitos realizados con el
laser de 1550 nm. Los tridngulos azules, marcan la primer tricapa que tienen un depésito inicial de
NTCs, los tiempos que tardan en realizarse las tres capas son similares entre si y se encuentran por
debajo de los 2 s. Los tiempos de la segunda tricapa que inicia con un depdsito de nanoparticulas
de silice, estan marcados por tridngulos rojos. El primer tiempo, el cual pertenece a la primera
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capa es de 1 s, sin embargo los tiempos son mas largos, conforme se van depositando mas capas,
llegando a tardar hasta 51 s para que se inicie el ultimo depésito.

Los depdsitos que forman las tricapas realizadas con el laser de 975 nm, son marcados por los
tridngulos negros y verdes, ubicados en potencias de 73 y 137 mW. La tricapa que inicia con un
depdsito de NTCs, tiene un tiempo de promedio de 0.5 s para los tres depdsitos que forman esta
tricapa. La segunda tricapa inicia con un depdsito de nanoparticulas de silice, este primer depdsito
tiene un tiempo de 2 s para el primer depdsito y un tiempo de 0.6 s para el segundo depdsito, sin
embargo no se llegé a registrar un tiempo definido para el tercer depdsito realizado.

En general se puede observar que las tricapas que fueron realizadas con el ldser de 1550 nm,
tienen una mayor proporcién de nanoestructuras en la punta de la fibra, presentandose un
resultado similar al obtenido en las bicapas realizadas a esta longitud de onda. Sin embargo en
ninguna muestra se obtuvo un tercer depdsito que cubriera por completo el segundo depdsito
realizado. Probablemente esto se deba a que la superficie de la punta de la fibra, al quedar casi
totalmente cubierto por los primeros dos depdsitos, causara que la luz laser fuera absorbida por
los NTCs o por el medio, ocasionando que la potencia del laser sea mucho menor. Al disminuir esta
potencia, los efectos térmicos necesitarian de un tiempo mas largo para poder generar los flujos
gue mueven las nanoestructuras pertenecientes al tercer depdsito y que estas se puedan adherir
con mayor fuerza a la punta de la fibra. La Unica tricapa que tuvo un mejor depdsito de
nanoestructuras fue la realizada con el Iaser de 1550 nm, mostrada en la figura 5.9.

En resumen se puede mencionar que de los experimentos anteriormente analizados, los que
obtuvieron un mejor depdsito de multicapas, fueron los realizados con el Idser de 1550 nm. Este
resultado es debido a la combinacién de varios efectos relacionados como la absorcién de los NTCs
y el etanol o en su defecto la dispersién de la luz incidente realizada por las nanoparticulas de
silice. Las multicapas realizadas con el laser de 975 nm presentaron depdsitos mas desordenados,
ya que las nanoestructuras parecian estar combinadas sobre la superficie de la fibra. El resultado
de los depdsitos obtenidos para cada multicapa realizada, se debe probablemente a la baja
absorcién éptica de las nanoestructuras usadas.

Como se pudo ver en al capitulo 3, los tiempos para que se lograran depositar las nanoestructuras
variando parametros como la longitud de onda, la concentracion e incluso la temperatura de la
solucidn, fueron mas cortos al momento de realizar los depdsitos usando el laser de 1550 nm. Es
asi que podemos posiblemente llegar a deducir que la absorcién dptica tanto de los NTCs como la
del medio, es una de las propiedades mas importantes que influye en el proceso de depdsito de
estas nanoestructuras.
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Conclusiones.

En esta tesis se estudio la interaccion de la luz laser que sale de la punta de una fibra éptica con
dos tipos de nanoestructuras: nanotubos de carbén (NTCs) y nanoparticulas de silice. De manera
general, se observéd que al momento de ser irradiadas con luz laser, las nanoestructuras empiezan
a moverse hacia la region que tiene mayor potencia éptica, esto se debe a varios pardmetros que
pueden estar involucrados en el proceso de depdsito de las nanoestructuras sobre puntas de fibra
Optica.

Inicialmente se variaron los parametros del laser como la potencia y el tiempo de encendido de
Iser. Llevando los depdsitos realizados al microscopio de barrido electrénico (SEM), fue posible
observar que los depdsitos sobre la superficie de la fibra. El analisis de todos los depdsitos
realizados mostré que a mayor potencia y mayor tiempo de encendido del laser, es posible
obtener depdsitos que logren cubrir por completo la superficie de la fibra, esto nos sugiere que el
procedimiento desarrollado para depositar las nanoestructuras usando esta técnica es adecuado,
ya que se logré obtener similitud al cubrir de manera parcial o total la superficie de la fibra dptica.
En algunos experimentos se llegd a observar las puntas de las fibras desde una vista lateral,
observando que se pueden llegar a obtener diferentes espesores variando el tiempo de encendido
del laser. Sin embargo estos depdsitos no son totalmente uniformes, observando relieves de
diferente espesor sobre la superficie de la fibra.

Posteriormente, se realizaron depésitos repitiendo el mismo procedimiento usado para obtener
depdsitos que lograban cubrir por completo la superficie de la fibra. Utilizando los mismos
pardmetros del laser (potencia dptica y tiempo de encendido). De esta forma fue posible
comprobar que efectivamente es posible obtener similitud de dichos depésitos y también nos
confirma que nuestro procedimiento es adecuado para realizar y caracterizar los depdsitos. Con
este mismo procedimiento se realizaron depdsitos usando esta vez nanoparticulas de silice, las
cuales no presentan absorcion en el infrarrojo cercano, si no todo lo contrario, ya que dispersan la
luz incidente. De esta manera se estudiaron los depdsitos con nanoparticulas que no presentaban
absorcién. Los resultados fueron bastante similares ya que estas particulas también se lograron
depositar sobre la superficie de la fibra.

Con los experimentos realizados fue posible establecer que la longitud de onda es también un
pardmetro que influye en el proceso de depdsito. Cualitativamente, se pudo apreciar en las
micrografias obtenidas en el SEM que el depdsito de nanoestructuras fue mayor usando el laser de
1550 nm. Es importante mencionar que los NTCs tienen mayor absorcién a 1550 nm, de tal
manera que los depdsitos realizados a 1550 nm obtuvieron una mayor concentracién de estas
nanoestructuras. Este resultado fue similar para ambas nanoestructuras, es decir, se obtuvieron
resultados muy parecidos para NTCs y para las nanoparticulas de silice. La morfologia presentd
diferencias, por ejemplo se observé la formacién de anillos, solamente se observd en los depdsitos
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realizados con NTCs usando potencias y tiempos de exposicion de hasta 3 minutos. Para las
nanoparticulas de silice, no se observaron anillos.

Esta formacién de anillos se puede asociar con la generacién de burbujas micrométricas en la
punta de la fibra dptica. Las cuales se forman y se desprenden de la punta de la fibra dptica. De
acuerdo a los resultados obtenidos en este trabajo, no es posible formar microburbujas con
nanoparticulas de silice, cuando menos para las potencias y longitudes de onda usados en este
trabajo. En cambio este fendmeno es visto en depdsitos de NTCs, posiblemente por la degradacién
de los NTCs, los cuales se llegan a presentar en un estado de sublimacién principalmente en el
nucleo de la fibra, debido al largo tiempo de exposicién y a la potencia éptica usada. Todos estos
son fendmenos no lineales y su presencia se debe a la elevada temperatura que puede llegar a
alcanzar los NTCs que se encuentran en el nucleo de la fibra dptica.

Los pardmetros del laser (potencia dptica y tiempo de encendido), no son los Unicos parametros
que pueden llegar a intervenir en el proceso de depdsito. También se debe de tomar en cuenta
otros parametros importantes como la longitud de onda, la concentracién de nanoestructuras y la
temperatura de la solucidn en la que se dispersan las nanoestructuras. Estos parametros influyen
en el tiempo de inicio de los depdsitos. Al variar estos parametros se pudd conocer mas a fondo de
gué manera pueden afectar el proceso de depdsito, con el objetivo de obtener un mejor
procedimiento para depositar las nanoestructuras en la punta de la fibra dptica.

Es primordial conocer en qué momento se inicia el depdsito y de esta manera poder controlar los
depdsitos con la técnica de la reflectometria dptica. Las gréficas de los tiempos mostraron que si la
potencia es baja, el tiempo de inicio es muy grande, pero al aumentar la potencia dptica, los
tiempos de inicio son mas cortos. Estos resultados son similares para los depdsitos realizados con
diferentes longitudes de onda y al variar la concentraciéon de nanoestructuras. Sin embargo al
reducir la temperatura de la solucidn en la que se dispersan las nanoestructuras, no se llegaron a
registrar depdsitos con potencias menores a 20 mW para cualquiera de los laseres usados. En
experimentos con nanoparticulas de silice no se llegaron a realizar depdsitos usando el laser de
1550 nm, posiblemente debido a que la potencia maxima de este ldser es mucho menor en
comparacién con la potencia del laser de 975 nm, evitando que la temperatura aumentara de
manera gradual en los alrededores de la punta de la fibra, causando que los efectos térmicos no se
llegaran a presentar a los niveles requeridos.

Los efectos térmicos son los que generan flujos en la solucién que contiene las nanoestructuras,
haciendo que estas se muevan hacia la regidon donde hay mayor potencia éptica; principalmente el
nucleo de la fibra. En caso de que la solucién tenga una temperatura baja (por ejemplo, 3 grados,
como en los experimentos reportados), es necesario que el incremento en la temperatura en la
vecindad de la fibra, sea mucho mayor. Esto implica que se requiere de cierto tiempo para que se
generen los flujos que logren mover las nanoestructuras y posteriormente se puedan depositar
sobre la superficie de la fibra.
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También es importante destacar que las gréficas donde se comparan los tiempos de inicio de los
depdsitos usando diferentes longitudes de onda, muestran que para potencias similares, los
tiempos son mds cortos usando una longitud de onda de 1550 nm y mas largos con una longitud
de onda de 975 nm. En un principio esto se puede deber a la absorcion dptica de los NTCs (mayor
para 1550 nm), propiedad que influye directamente en el proceso para realizar los depdsitos. El
mismo resultado se presentd usando nanoparticulas de silice, las cuales no tienen absorcion para
esta longitud de onda. En este caso se debe tomar en cuenta un nuevo factor, el cual
anteriormente no es mencionado en reportes previos para depdsitos de nanoestructuras en
puntas de fibras dpticas. Este pardmetro es la absorciéon del medio en el que se encuentran
dispersas las nanoestructuras. Este medio fue etanol y presentan una mayor absorcidon a 1550 nm,
generando mas rapidamente los efectos térmicos, los cuales depositan las nanoestructuras en la
superficie de la fibra. Esta absorcién justifica gran parte de los experimentos realizados donde se
obtuvieron depdsitos con una mayor densidad de nanoestructuras y tiempos de inicio mas cortos.
Los tiempos obtenidos para estas longitudes de onda indican que la absorcién dptica es mas fuerte
para 1550 nm que para 975 nm.

Para la ultima serie de experimentos se realizaron depdsitos de varias capas usando valores de
concentracién y potencia 6ptica obtenidos previamente para realizar depdsitos con NTCs vy
nanoparticulas de silice. Inicialmente se realizaron depdsitos de dos capas: en estos experimentos
se logrd observar que los primeros depdsitos realizados cubrian totalmente la superficie de la
fibra, pero el segundo depdsito no logré cubrir el depdsito inferior, presentandose resultados
similares para todas estas bicapas. Las muestras que presentaron depdsitos mas uniformes sobre
la superficie de la fibra se obtuvieron con el laser de 1550 nm.

De igual manera que en los depdsitos mostrados en el capitulo 3, se observd como las
nanoestructuras se encontraban en un estado de degradacidn, esto se debe posiblemente al
tiempo que se mantuvieron expuestos a la luz laser, el cual fue de 10 a 15 minutos para realizar
depdsitos de varias capas y de 4 minutos en adelante para realizar depdsitos de una capa. Al ser
expuestos directamente a la luz laser, los NTCs aumentan su temperatura de tal manera que llegan
a sufrir un proceso de sublimacidn, lo que posiblemente genera las microburbujas en la punta de
la fibra. Esta temperatura varia dependiendo de la potencia éptica usada y puede llegar a ser
mucho mayor en regiones cercanas al nucleo de la fibra por donde sale la luz. Esto se confirma al
observar que efectivamente los NTCs Unicamente se degradan en el centro de la fibra y no en
otras regiones de la superficie de la fibra. En el caso de las nanoparticulas de silice, también se
observé como estas se llegaron a degradar sobre la superficie de la fibra, pero no necesariamente
en el nucleo de la fibra. Esto es una sefal de que las nanoparticulas pueden dispersar la luz, de tal
manera que la degradacion no sdlo se observa en el nucleo de la fibra, incluyendo también otras
regiones de la superficie de la fibra. Es importante mencionar que la degradacién de estas
nanoestructuras sélo se observd en los experimentos realizados con el ldser de 975 nm usando
potencias mayores a los 70 mW. Los mecanismos que generan estos cambios en la morfologia de
estas nanoestructuras siguen siendo desconocidos.
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En los experimentos de tres capas, no se llegaron a obtener depdsitos superiores que cubrieran
completamente el segundo depdsito. Nuevamente se obtuvieron depdsitos mas uniformes y con
mayor cantidad de ambas nanoestructuras usando el laser de 1550 nm.

Los tiempos obtenidos para cada depdsito que conforma las multicapas tienen en comun que el
tiempo que tarda en iniciarse el primer depdsito realizado es de algunos pocos segundos, pero al
realizar el segundo o tercer depdsito, los tiempos de inicio de depdsito de estas capas cambian
dependiendo del ldser usado. Los depdsitos realizados con el laser de 975 nm, tienen tiempos
similares correspondientes a la primera, segunda y tercer capa, pero con el laser de 1550 nm, los
tiempos de inicio de cada capa son mas largos entre si. Como se vio en las micrografias de las
multicapas realizadas con el laser de 1550 nm, el depdsito de nanoestructuras es mayor en
comparacién con los depdsitos realizados con el laser de 975 nm. Esto parece indicar que los
efectos térmicos tienen menor impacto al momento de realizar una segunda o tercer capa en la
punta de la fibra usando el laser de 1550 nm, debido a la absorciopn de los NTCs y la absorcién del
medio, haciendo que los efectos térmicos necesiten de mas tiempo para poder generar los flujos
gue mueven las nanoestructuras y posteriormente se puedan realizar los depdsitos de las capas
subsecuentes.

Con el analisis final de estos tiempos, en conjunto con las micrografias obtenidas de los depdsitos,
podemos llegar a concluir que todos los pardmetros estudiados en este trabajo de investigacion,
son importantes para poder desarrollar un procedimiento adecuado y poder depositar diversos
tipos de nanoestructuras en la punta de la fibra dptica. Las propiedades de las nanoestructuras
también deben ser tomadas en cuenta en el proceso de depdsito, pero sin duda y gracias al
analisis de todos los resultados podemos establecer que la absorcién dptica de las nanoestructuras
y el medio en el que se encuentran es la propiedad principal que permite realizar depdsitos de
nanoestructuras en puntas de fibra dptica.

El depdsito de nanoestructuras asistido por luz laser es muy sencillo y facil de usar, presenta
grandes ventajas para depositar las nanoestructuras en regiones especificas donde puedan
generarse efectos térmicos. Sin embargo no es adecuada para poder obtener depdsitos con
espesores uniformes sobre la superficie. Tampoco es adecuada para hacer depdsitos en areas mas
grandes o sobre una mayor cantidad de fibras, ya que en este caso solamente se puede hacer un
depdsito a la vez. Al igual que otros procedimientos, tiene sus ventajas y desventajas, pero gracias
a este estudio es posible tener un mejor control de los depésitos y sin duda es un procedimiento
en el que se pueden hacer estudios mas completos utilizando esta técnica y poder desarrollar un
procedimiento que sea superior a otros métodos para depositar nanoestructuras en regiones muy
pequenas.
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