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RESUMEN:

Se presenta un sistema sensor extrinseco de fibras Opticas para detectar y controlar liqui-
dos inflamables basadas en las propiedades termo-opticas del hidrogel PNIPAAm. Los
cambios en propiedades dpticas del PNIPAAm con la temperatura (a 32°C) inducen cam-
bios abruptos en la intensidad de la luz propagada y actian como una sefial, que transmi-
tidos por fibras Opticas y procesados por una unidad opto-electronica pueden activar un
sistema de alarma. Un dispositivo apropiado contiene el hidrogel que es conectado a un
extremo de un trozo de fibra optica de plastico (emisora y receptora). Cuando la tempera-
tura del medio exterior al PNIPAAm supera los 32°C, este deviene opaco y genera una
sefial transmitida al fotodetector y la unidad opto-electronica asociada acciona una alar-
ma. La caracterizacion del hidrogel y los resultados experimentales de un prototipo son
presentadas.
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ABSTRACT:

An alarm system as extrinsic sensor on optical fibers for detecting and controlling in-
flammable liquids based on thermosensitive proprieties of the PNIPAAm hydrogel is pre-
sented. The changes on the optical proprieties of the PNIPAAm with the temperature (be-
ing its LCST 32°C), induce abrupt changes on the light intensity and they act as an alarm
signal, which is transmitted by optical fibers and after they will be processed by an opto-
electronic circuit, responsible to active an alarm. An appropriate system consists of the
hydrogel connected a segment of plastic optical fiber (source and receiver) and they turn
on the alarm when a photo detector does not receive light when the hydrogel becomes
when it reaches threshold of temperature. The characterization of the hydrogel and the
experimental results are presented for a prototype.
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1.- Introduccion

Los materiales polimeros que responden a los
estimulos medioambientales se incrementan
cada vez mas e involucran a diversos domi-
nios de aplicacion, que van desde el diagnos-
tico médico y proteccion del ambiente hasta
las aplicaciones industriales. Un ejemplo de
material inteligente es el poly(N-isopropyla-
crylamide) (conocido como PNIPAAm),
presenta transiciones conformacionales a
baja temperatura de solucion critica y un
notable cambio en solucion acuosa de hidra-
tacion-deshidratacion en respuesta a peque-
fios cambios en temperatura [1]. En sensores
opticos, los hidrogeles presentan un interés
muy atractivo para las medidas de diversos
parametros fisicos o quimicos [2], ejemplos
de aplicaciéon en sensores de humedad o pH
son algunos de éstos [3]. De otro lado, las
fibras opticas plasticas (POF) presentan una
serie de ventajas con relacion a las fibras de
vidrio, éstos son de gran didmetro, gran aper-
tura numérica, facil de manipular, excelente
flexibilidad y de facil manipulacién. Ade-
mas, utilizan componentes de extremidad de
bajo costo tales como LEDs y fotodiodos
PIN.

En este documento se presenta un sistema de
alarma utilizando un sensor extrinseco de
fibras Opticas para detectar y controlar liqui-
dos inflamables basados en cambios de las
propiedades termo-opticas del polimero PNI-
PAAm. El PNIPAAm es embasado en un
capilar de vidrio de 200 de longitud en fase
liquida y en uno de sus extremos se fijan un
trozo de fibra POF, mientras que el otro ex-
tremo es sellado. En temperatura ambiente el
PNIPAAm es transparente a la luz visible, se
transmite practicamente el 100%, pero cuan-
do el medio que lo rodea se acerca a la tem-
peratura critica de 32°C, éste deviene opaco,
la luz transmitida es nula. Este cambio abrup-
to de la intensidad de luz induce una senal
optica que actia como alarma. Esta sefial es
parte de la luz reflejada que es captada por la
misma fibra y retorna en sentido inverso y se
acopla al fotodetector a través de un acopla-
dor. Las fibras oOpticas facilitan el sensado a
distancia o en ambientes agresivos o peligro-
sos. Se presenta la caracterizacion en tempe-
ratura del PNIPAAm y los resultados expe-
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rimentales del prototipo de alarma construi-
do.

2.- Propiedades del hidrogel PNI-
PAAmM

Los hidrogeles son polimeros entrecruzados
en forma de red tridimensional de origen
natural o sintético, se hinchan en contacto
con el agua formando un material blando y
elastico, y retienen una fraccion significativa
de la misma en su estructura sin disolverse.
Los polimeros soélidos son especialmente
aptos para formar geles gracias a su estructu-
ra de cadenas largas. La flexibilidad de estas
cadenas hacen posibles que se deformen para
permitir la entrada de moléculas de disolven-
tes dentro de su estructura tridimensional.
Los hidrogeles presentan caracteristicas par-
ticulares como son: i) caracter hidrofilo, de-
bido a la presencia en la estructura de grupos
solubles en agua (-OH, -COOH, -CONH2, -
CONH, SO3H); ii) insolubles en agua, debi-
do a la existencia de una red polimérica tri-
dimensional en su estructura; iii) presentan
una consistencia suave y elastica la cual esta
determinada por el monomero hidréfilo de
partida y la baja densidad de entrecruzamien-
to del polimero; y iv) se hinchan en agua
aumentando considerablemente su volumen
hasta alcanzar un equilibrio quimico-fisico,
pero sin perder su forma. El estado hinchado
es el resultado del balance entre las fuerzas
dispersivas y las cohesivas intermoleculares
que actian en las cadenas hidratadas.

El PNIPAAm, debido a las soluciones acuo-
sas presentan una transicion conformacional
a una temperatura critica (LCST) a 32°C,
donde ocurre una repentina precipitacion en
el volumen del agua [4]. Este proceso es
reversible cuando la temperatura del sistema
decrece, por lo que el PNIPAAm se disuelve
nuevamente. El valor de la LCST puede con-
trolarse a través del proceso de co-
polimerizacion  agregando =~ mondmeros
hidrofilicos o hidrofobicos respectivamente.
La estructura del hidrogel PNIPAAm es mos-
trada en la figura 1.

Las propiedades Opticas del PNIPAAm
muestran una excelente transparencia a tem-
peratura ambiente, presentando un indice de
refraccion de 1.47 [5]. Cuando alcanza la
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LCST este se vuelve opaco a la intensidad
luminosa incidente, y en una longitud de
algunos milimetros absorbe totalmente la luz,
actuando como un auténtico interruptor. Esta
caracteristica es utilizada en el disefios de la
alarma sensora. Cuando el PNIPAAm es
sintetizado con 2-Methy-2-oxazoline (llama-
do MeOXA) la termosesibilidad del hidrogel
puede variar en el rango de 32°C a 75°C [6].

Los resultados de la caracterizacion Optica
del PNIPAAm son mostrados en la figura 2.
El PNIPAAm soélido ha sido mezclado en
agua destilada en proporciones adecuadas
para obtener el hidrogel hasta obtener el
equilibrio fisico-quimico. Se ha trazado la
potencia Optica, medido en transmision a
través del hidrogel en funcién de la tempera-
tura. La curva muestra bien la respuesta del
cambio de propiedad Optica del material
cuando la temperatura supera los 32°C.

3.- Construccion de la alarma sensora

En la Figura 3 se muestra el esquema del
montaje de la alarma sensora. La cabeza
sensora de la alarma estd constituida por el
material de PNIPAAm, contenido en una
capsula de vidrio y que es iluminada a través
de una fibra optica de plastico fijada de ma-
nera permanente. Esta cabeza sensora es
sumergida en un liquido, agua por ejemplo, y
controlada térmicamente.

\\@—CH2+NCH?CH2+N/_\N—CH2— —
\ __/ N\
c=0 TELEQUELIC
CHs b g H .
CHy=CCONHCH(CH 3 ),
NIPAAM

AIBN 65°C DMF

\ poliNIPAAM

-«— Telequelic

HYDROGEL

Figura 1. Estructura quimica del hidrogel Po-
(NIPAAm) y 2-metil-2-oxazolinas
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Figura 2. Medida en transmision del hidrogel
PNIPAAm en funcion de la temeratura.

La fuente de luz utilizada es un diodo laser
que trabaja en la longitud de onda de 660nm.
Las fibras opticas utilizadas son POFs a base
de PMMA, multimodo y a salto de indice, de
Imm de didmetro y de indices de refraccion
n,,=1,942, n.,=1,402 correspondientes al
nucleo y la cubierta respectivamente. Me-
diante un acoplador direccional 2X2 a base
de POF, la luz es inyectada en el puerto de
entrada, ésta es derivada hacia el acoplador y
en salida es conectada a la cabeza sensora. El
otro brazo de salida del acoplador esta conec-
tada a un liquido adaptador de indice con la
finalidad de no perturbar la sefial en el sen-
sor. Un fotodetector de tipo PIN es conectado
al puerto de retorno de la sefial generada por
la cabeza sensora.

Fibra Liquido
inflamahle

Fuente

Detector

Hidrogel
PNIPAAm

Figura 3. Esquema de la alarma sensora.
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Figura 4. Prototipo de la cabeza sensora

Cuando el hidrogel cambia sus propiedades
opticas por efecto de la temperatura, es decir
cuando supera los 32°C, se genera una sefial
detectada por el fotodetector, que a su vez
activa una alarma a través de la unidad opto-
electronica. La fotografia de la construccion
de la cabeza sensora es mostrada en la Figura
4.

4.- Resultados

El sistema de alarma sensora ha sido puesto
en funcionamiento utilizando agua de grifo
dentro de un recipiente a la temperatura de
22°C y luego se ha incrementado la tempera-
tura a una velocidad de 0,2°C/minuto. Con la
ayuda de un termopar se ha controlado la
temperatura dentro del liquido en el rango de
ensayo, de 22°C a 40°C, con una tolerancia
de £ 0,1°C (Figura 2). La temperatura del
agua se transmite a través de la capsula de
vidrio al hidrogel PNIPAAm. La luz que
ilumina el hidrogel, en rango de 22°C a 30°C,
se transmite a través de este material. Cuando
alcanza la temperatura umbral la luz es ab-
sorbida por el hidrogel, pero una parte de la
luz es reflejada y retorna hacia el fotodetec-
tor. Esta sefial generada es acondicionada
para accionar la alarma a través de la unidad
opto-electronica. En nuestro caso se ha utili-
zado el encendido de una lampara como in-
dicador de la alarma, pero bien puede ser un
altavoz o una pantalla de visualizacion.

Cuando la temperatura del agua disminuye se
produce el proceso inverso y el hidrogel
PNIPAAm recupera sus propiedades origina-
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les y la luz que se transmite a través del
hidrogel, es decir el proceso es reversible.
Los ensayos obtenidos en laboratorio mues-
tran resultados repetitivos y fiables.

El cambio de las propiedades opticas del
PNIPAAm con la temperatura estan relacio-
nadas con la composicion quimica del mate-
rial, por tanto con el cambio del indice de
refraccion. En el presente trabajo no se han
realizado estas medidas. En la referencia [7]
se muestra la dependencia espectral del PNI-
PAAm en el rango UV-visible en funcion de
la temperatura. Estos resultados sugieren la
posibilidad adaptar la respuesta termo-Optica
del hidrogel en funcién de la concentracion
de agua con el PNIPAAm. Para una deter-
minada concentracion de estos dos compo-
nentes se obtiene una temperatura umbral de
cambio de transmitancia oOptica en el PNI-
PAAm que sirve para general la sefial que
activara la alarma. Con la finalidad de evitar
la influencia de la luz ambiente en el sistema,
la luz propagada en la fibra debera ser modu-
lada y demodulada a una frecuencia de 1kHz.

En las Figuras 5 y 6 se muestran las fotos del
ensayo y del sistema de alarma. La lampara
se ilumina cuando la temperatura del liquido
supera el umbral de 32°C.

Figura 5. Fotografia del ensayo de la alarma en
un recipiente de agua controlada termicamente.
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Figura 6. Circuito eléctrico indicador de alarma
del sistema .

5.- Conclusion

Se ha realizado y demostrado un sistema de
alarma sensora para liquidos inflamables
basados en la sensibilidad térmica del poli-
mero PNIPAAm. Se ha determinado experi-
mentalmente la LCST a 32°C, y constituye
el umbral de temperatura a la cual se activa
la alarma. El PNIPAAm, sintetizado con
diferentes concentraciones molares de
MeOXA, permiten variar la sensibilidad
térmica hasta 75°C, aumentado el rango de
utilizacion de la alarma y abren la posibilidad
de otras aplicaciones. Las ventajas demostra-
das de las fibras Opticas plasticas sobre las
fibras de silice, tales como la facilidad de
manipular, flexibilidad, facil de conectar a
fuentes y detectores de luz, hacen que el sis-
tema de alarma sensora sea de bajo costo.
Otras aplicaciones del hidrogel PNIPAAm en
dispositivos de fibras oOpticas pueden ser la
realizacion de acopladores o conmutadores
basados en su sensibilidad térmica.
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