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Streszczenie

Rozprawa  poswiecona  jest zagadnieniu  niskokoherencyjnych  czujnikow
swiattowodowych. Badania przedstawione w pracy mialy na celu ocen¢ mozliwosci
zaimplementowania niskokoherencyjnych czujnikéw $wiattowodowych do pomiaru
r6znych wielkosci fizycznych z uwzglednieniem warunkéw zmieniajacego si¢ thumienia
sygnalu w torze optycznym. W rozprawie zawarto informacje na temat czujnikéw
swiattowodowych. Dokonano réwniez analizy stanu wiedzy w zakresie metod pomiaru
wartosci wspotczynnika zatamania oraz przemieszczenia przy uzyciu czujnikow
swiattowodych. Zaproponowano wykorzystanie zewng¢trznej wneki Fabry’ego-Pérota
umieszczonej na koncu $wiattowodu jednomodowego w charakterze interferometru
czujnikowego, we wspolpracy z niskokoherencyjnym uktadem pomiarowym.
W gldéwnej czesci rozprawy zamieszczono szczegdlowy opis opracowanych konstrukcji
niskokoherencyjnych czujnikow $wiattowodowych oraz badan eksperymentalnych
majacych na celu zbadanie mozliwosci wykorzystania tych konstrukcji do pomiaru
wybranych wielkosci fizycznych, w szczegdlno$ci w warunkach zmian tlumienia
sygnalu w torze optycznym poza miejscem pomiardOw oraz w quasi-roztozonych
sieciach. Nastepnie przedstawiono wnioski ptynace z analizy prezentowanych wynikow
badan. Ponadto zalgczono wybrane publikacje stanowigce czgs¢ dorobku naukowego
autora rozprawy.

Abstract

This thesis is devoted to the issue of low-coherence optical fiber sensors. The main
objective of research presented in this work was the assessment of the possibility of
implementing low-coherence fiber-optic sensors for measurements of various physical
quantities, especially under conditions of changing attenuation in the optical path. The
dissertation contains a brief review of relevant optical fiber sensors. Results of analysis
of the state of the art in methods of measuring refractive index and displacement using
fiber-optic sensors are presented. An extrinsic Fabry-Pérot cavity placed at the end of a
single-mode fiber was selected as the sensing interferometer, along with a low-
coherence measurement system. The main part of the dissertation contains a detailed
description of the developed structures of low-coherence fiber-optic sensors and
experimental research aimed at investigating the possibility of using these structures to
measure selected physical quantities, in particular, under conditions of signal
attenuation changes in the optical path outside the measurement site and in quasi-
distributed networks. Following, the conclusions are formulated based on presented
results of research. Finally, selected publications are included as a part of the academic
achievements of the author of the dissertation.
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Rozdziat 1

Wstep

Pierwsze idee wykorzystania Swiattowodu witoknistego do pomiaréw wybranych
wielko$ci fizycznych (przesunigcia, polozenia) pojawity si¢ w latach sze$c¢dziesigtych
ubieglego wieku [1-4]. Z uwagi na bardzo duzy wspoélczynnik ttumienia dwczesnych
swiattowodow (rzedu 1000 dB/km), pierwsze czujniki $wiattowodowe pozwalaty
wykorzystywa¢ wzglednie krotkie odcinki $wiattowodu (np. dwudziestometrowy
odcinek $wiatlowodu charakteryzowat si¢ 1% wspotczynnikiem transmisji). Dzigki
pracom Charlesa K. Kao (za ktore w 2009 roku zostal uhonorowany Nagroda Nobla)
I jego wspolpracownika George’a A. Hockhama [5] na poczatku lat siedemdziesigtych
zostaly skonstruowane pierwsze $wiattowody 0 thumienno$ci mniejszej niz 20 dB/km,
ktore poczatkowo znalazly zastosowanie w telekomunikacji, a kilka lat p6zniej rowniez
w czujnikach $§wiattowodowych, mogacych mierzy¢ wybrane wielkosci z odleglosci
nawet wielu kilometréw. Te mozliwosci sprawily, ze pod koniec lat siedemdziesigtych
prowadzono wzmozone prace nad opracowaniem czujnikow umozliwiajacych pomiar
réznych wielkosci fizycznych: fali akustycznej, ci$nienia, temperatury, pola
magnetycznego, pradu, przyspieszenia, poziomu cieczy, skrecenia, przesunigcia, etc.

[6-19].

Obecnie czujniki $wiattowodowe stanowig konkurencj¢ dla tradycyjnych czujnikow
(np. elektrycznych wykorzystujacych modulacj¢ pradu lub napigcia), szczegdlnie
w warunkach, gdzie zastosowanie konwencjonalnych rozwigzan jest trudne lub
nieefektywne. Czujniki $wiattowodowe posiadajg wiele zalet wyr6zniajacych je na tle
tradycyjnych  czujnikoéw, m.in. wysoka czulo$¢, odporno$¢ na zaktocenia
elektromagnetyczne oraz niewielkie wymiary geometryczne i niskg wage (1 kilometr
standardowego $wiattowodu typu SMF-28 wazy zaledwie 70 gram). Poniewaz nie
ptynie w nich prad elektryczny, nie powoduja ryzyka wystgpienia przepigcia lub iskry.
Czujniki $wiattowodowe charakteryzuja si¢ wysoka odporno$cig na niesprzyjajace
warunki $rodowiskowe (substancje chemiczne, wysoka temperatura, etc.) oraz
mozliwoscig wykonania punktowych pomiaréw w niebezpiecznych lub niedostgpnych

miejscach (kopalnie, szyby naftowe, linie wysokiego napiecia). Ponadto wywieraja
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znikomy wplyw na badane obiekty, sa wiec malo inwazyjne. Nalezy rowniez
podkresli¢, ze czujniki te umozliwiaja pomiary rozproszone oraz, ze sa kompatybilne
z systemami komunikacji $wiattowodowej, co stanowi ogromng przewage nad
konwencjonalnymi rozwigzaniami. Wszystkie te cechy czujnikéw $wiattowodowych
sprawiaja, ze sa one z powodzeniem wykorzystywane w wielu dziedzinach nauki
I przemystu, m.in. w inzynierii biomedycznej, technologiach wojskowych

i kosmicznych oraz energetyce [4, 20].

W czujnikach $wiattowodowych wykorzystuje si¢ modulacje promieniowania
optycznego zachodzaca w odpowiedzi na zewnetrzne pobudzenie mierzong wielkoscia.
Czujnik $wiattowodowy w podstawowej konfiguracji sklada si¢ ze zrodla
promieniowania optycznego (lasera, diody elektroluminescencyjnej), $wiattowodu
(jedno- lub wielomodowego), modulatora oraz detektora optycznego. Ogélny schemat

budowy czujnika $wiattowodowego przedstawiono narys. 1.1.

Zrédio @ @ detektor
promieniowania modulator

optyczn
optycznego ptyczny

Rys. 1.1. Schemat blokowy czujnika $wiattowodowego.

Modulacja promieniowania optycznego moze zachodzi¢ wewnatrz $wiatlowodu
(czujniki z modulacja wewnetrzng) lub w elemencie podiagczonym do toru
swiattowodowego, czyli w tzw. modulatorze wtasciwym (czujniki z modulacja
zewnetrzng) [21]. Modulacji moze podlega¢ natgzenie promieniowania optycznego
(czujniki natgzeniowe), faza (czujniki interferometryczne), polaryzacja (czujniki
polarymetryczne) lub czestotliwos¢ (czujniki dopplerowskie). Jezeli wykorzystywane
jest promieniowanie niemonochromatyczne, a detekcja umozliwia pomiar wielko$ci
optycznej (np. natezenia, fazy lub polaryzacji) podlegtej modulacji zaleznej od
czestotliwos¢ fali, wtedy mamy do czynienia z czujnikami spektroskopowymi. Na
przyktad w czujnikach spektroskopowych fazowych wykorzystywana jest modulacja
fazy promieniowania pochodzacego ze Zrddla zaleznie od czgstotliwosci fali. W celu
umozliwienia detekcji zmian fazy dokonywanej przez czujnik stosowane s3
interferometry, ktore zamieniajag modulacje fazy na modulacje natgzenia
promieniowania optycznego. Takie rozwigzanie jest stosowane w $wiattowodowych

czujnikach niskokoherencyjnych.
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Czujniki $wiattowodowe mozna podzieli¢ na dwa typy: punktowe i roztozone. Czujniki
punktowe umozliwiaja pomiar konkretnej wartosci w jednym, konkretnym punkcie. Jest
to najczes$ciej wykorzystywany typ czujnika, zwtaszcza do pomiarow temperatury,
przyspieszenia, cisnienia oraz wielu innych wielkosci fizycznych. Czujniki te mogg by¢
ze sobg potaczone w sieci umozlwiajagce pomiar w wielu oddalonych od siebie
miejscach jednoczes$nie. Jezeli czujniki taczone s jeden za drugim, otrzymujemy tzw.
czujnik quasi-roztozony, bedacy w istocie siecig czujnikow, ktorg dla uproszczenia
bedziemy nazywaé dalej quasi-roztozong siecig. Ponadto, poniewaz sg to czujniki
zmodulacja zewngtrzng, po zastosowaniu odpowiedniego modulatora kazdy
Z czujnikdw pracujacych w sieci moze by¢ wykorzystywany do detekcji innej wielkosci
mierzonej. Innym typem czujnikow umozliwiajagcych pomiar w wielu punktach
jednoczes$nie s czujniki roztozone. W tym typie czujnikdw modulacja promieniowania
optycznego zachodzi jedynie wewnatrz $wiattowodu, a odpowiednie techniki detekcji
(np. wykorzystujace reflektometri¢) umozliwiaja lokalizacje miejsca, w ktorym sygnat
ulegt modulacji. Ich dziatanie opiera si¢ na obserwacji zjawisk wystepujacych
w $wiattowodzie (np. rozproszenia Rayleigha, Ramana lub Brillouina) pod wptywem
oddziatywania (punktowego lub rozlozonego) wielkosci mierzonej w okreslonych

miejscach wzdtuz toru swiattowodu.

Czujniki $wiattowodowe poprzez mozliwos¢ wyboru jednego z wielu réznych zjawisk
fizycznych wykorzystywanych w procesie modulacji promieniowania optycznego
umozliwiajg tym samym pomiar wielu réznych wielkosci fizycznych. Na przyktad
zmiana wspoéltczynnika zatamania $wiatta lub przemieszczenia powoduje modulacje
fazy promieniowania. Wspoétczynnik zalamania $wiatla jest jedna z podstawowych
wielkosci fizycznych opisujacych wiasciwos$ci optyczne materialow. Parametr ten jest
silnie zalezny od skladu materiatu, zanieczyszczen w nim wystepujacych oraz
zastosowanych domieszek. W wypadku heterogenicznych materiatdéw, np. probek
biologicznych, takich jak krew lub skéra, obserwuje si¢ znaczng zmiennos¢
wspotczynnika zatamania w zalezno$ci od czesci sktadowych badanego osrodka [22,
23]. Tak wigc obserwacja wspotczynnika zatamania umozliwia wykrycie niewielkich
zmian w strukturze i skladzie badanego materiatu. Istnieje wiele rodzajow materiatow,
dlatego tez czesto konieczne jest opracowanie nowych metod pomiaru wspotczynnika
zalamania lub dostosowanie tych juz istniejacych. Pomiary wspotczynnika zatamania

$wiatla lub przemieszczenia pozwalaja takze na posrednie okreslenie szerokiego
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zakresu innych wielkosci fizycznych, m.in. ci$nienia, temperatury, obecno$ci Oraz

stezenia gazow i Cieczy.

Istnieje wiele rodzajow czujnikow §wiattowodowych wykorzystujacych modulacje fazy
I umozliwiajgcych pomiar wspétczynnika zalamania S$wiatta. Niektére z nich
wykorzystuja $wiattowodowe siatki Bragga i ich modyfikacje takie jak dlugookresowe
siatki Bragga (long period grattings — LPG) [24, 25] czy skosne siatki Bragga (tilted
fiber Bragg gratings — T-FBG) [26]. W siatkach tych wykorzystywane jest zjawisko
zmiany fazy promieniowania optycznego w funkcji dtugosci fali miedzy kolejnymi
zaburzeniami wspoélczynnika zalamania $wiatta $wiattowodu tworzacych siatke.
Stosowanie tej klasy czujnikéw umozliwia osiggnigcie progu czutosci pomiaru
w zakresie od 10° do 107 RIU (refractive index unit). Jednakze czujniki
Swiattowodowe wykorzystujace §wiattowodowe siatki Bragga sa niezwykle wrazliwe
na zmiany temperatury i napre¢zenia, co sprawia ze mozliwosci ich aplikacji sg
W pewnym stopniu ograniczone. Innym rodzajem czujnikdbw umozliwiajacych
uzyskanie progu czutoéci pomiaru na poziomie 107" RIU s3 sensory pracujace w
oparciu 0 mody szepczace (whispering gallery modes) [27-29]. Ich glownym
ograniczeniem jest konieczno$¢  zastosowania bardzo ztozonej  struktury
mikrorezonatora, co ogranicza potencjalng mozliwo$¢ masowej, relatywnie taniej
produkcji. W celu realizacji czujnikow $wiattowodowych wykorzystuje si¢ réwniez
stozkowe wilokna $wiattowodowe (tapered fibers) w potaczeniu ze zjawiskiem
powierzchniowego rezonansu plazmonowego (surface plasmon resonance — SPR) [30].
SPR jest szeroko stosowany w pomiarach wspétczynnika zalamania ze wzgledu na
wysoki prog czutosé (od 10* do 10" RIU) [31-33]. W tego typu czujnikach mozna
zastosowa¢ zlozong, chemiczng funkcjonalizacje materialu, co sprawia, ze sa
wyspecjalizowane do bardzo specyficznych zastosowan (np. w detekcji patogenow).

Wszystkie wspomniane czujniki wykorzystujace zmiany fazy charakteryzujg sie¢
wysokim progiem czuloSci pomiaru wspotczynnika zatamania $wiatla znacznie
wyzszym niz $wiattowodowych czujnikow natgzeniowych (np. wykorzystujacych
zgiete w ksztalt U $wiatlowody wielomodowe). Sprawia to, ze wigze si¢ z nimi duze
nadzieje w zastosowaniach biomedycznych, gdzie mozliwo$¢ pomiaru bardzo matych

zmian wspotczynnika zatamania $wiatta jest bardzo pozadana.

Kolejng wielkoscia fizyczna, ktorej pomiar umozliwiaja czujniki swiattowodowe, jest

przemieszczenie. Pomiar przemieszczenia pozwala na okre§lenie wymiarow badanego
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obiektu — wysokosci, grubosci i szerokosci, jak rowniez okreslenia nawet najbardziej
subtelnych zmian w geometrii. Czujniki tego typu stosuje si¢ do pomiaru np. amplitudy
i czestotliwosci drgan [34], do obrazowania chropowatosci powierzchni zeba [35] czy
detekcji formowania si¢ kamienia nazebnego [36]. Czujniki przemieszczenia mogg by¢
realizowane m.in. poprzez zastosowanie réznych konfiguracji interferometréw
swiattowodowych [37, 38]. Czulo$¢ tych metod ograniczona jest przez krzyzowe
odziatywanie innych wielkosci fizycznych (temperatura, naprezenie), jednakze poprzez
zastosowanie odpowiedniej analizy mozliwe jest odseparowanie sktadowych sygnatu
niosgcych informacj¢ o wartosci mierzonej od sygnatéw niepozadanych. Co wiecej,
w wypadku tego rodzaju czujnikoéw $wiattowodowych proces ich wytwarzania jest
czesto bardzo skomplikowany i1 kosztowny. Do okre§lenia wartosci przemieszczenia
stosuje si¢ rowniez $wiattowodowe siatki Bragga [39, 40] wspotpracujace
z reflektometrami optycznymi pracujacymi w dziedzinie czasu (optical time domain
reflectometer — OTDR) [41-43]. Istnieje tez wiele rozwigzan czujnikow
swiattowodowych do pomiaru przemieszczen, ktore nie wykorzystuja modulacji fazy
(natgzeniowe S$wiattowodowe czujniki odbiciowe, czujniki mikrogieciowe ze
swiattowodami Herga, czujniki wykorzystujace zmiany wspolczynnika sprzezenia
migdzy S$wiattowodami iinne [44-49]). Nie sa one jednak tak czule, jak czujniki

fazowe.

Wigkszo$¢ stosowanych czujnikow §wiattowodowych nie jest odporna na przypadkowe,
trudne do wyeliminowania zmiany tlumienia sygnatow optycznych w $wiattowodach
spowodowanych m.in. ich zgigciami, zmianami temperatury, procesami degradacji itp.
Dlatego czujniki te moga by¢ stosowane przy pomiarach z wykorzystaniem krotkich
odcinkow $wiattowodoéw (rzedu do kilku metrow), gdzie stosunkowo latwo mozna
ograniczy¢ wplyw niekorzystnych czynnikéw zewnetrznych. Natomiast kiedy miejsce
pomiaru jest znacznie oddalone od urzadzenia analizujgcego sygnal, konieczna jest
konwersja optycznych sygnaléw z czujnikow na inng postaé (najczesciej cyfrowa),
umozliwiajaca dalsze ich przesylanie (najczesciej za pomocg sygnatow elektrycznych
lub radiowych) do miejsca analizy. Wada tego rozwigzania jest potrzeba stosowania
dodatkowych konwerteréw 1 ich zdalnego zasilania. Innym rozwigzaniem jest
zastosowanie zlozonych, czesto zawodnych metod umozliwiajagcych kompensacje
wplywu zmian ttumienia $wiattowodow poza miejscem, w ktorym dokonywany jest

pomiar (np. poprzez zastosowanie kilku dhlugosci fali lub dodatkowych,
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kompensujacych torow §wiattowodowych). Rozwigzania tego typu bardzo utrudniaja

budowe ztozonych sieci czujnikdéw swiattowodowych.

W systemach pomiarowych wykorzystujacych czujniki $wiattowodowe bardzo czestym
problemem sg zaklocenia wnoszone przez zmiany tlumienia $wiattowoddéw poza
miejscem pomiardéw. Istnieje niewiele typow czujnikow swiattowodowych odpornych
na ten typ zaktocen. Naleza do nich czujniki wykorzystujace zmiany czasu zaniku
fluorescencji oraz czujniki wykorzystujace zmiany widma sygnatu optycznego. Do tej
ostatniej grupy naleza niskokoherencyjne czujniki $wiattowodowe. Charakteryzuja si¢
one matymi wymiarami elementéw zmieniajagcych widmo promieniowania optycznego
(ich grubos¢ moze by¢ nawet mniejsza niz 0,5 pm), wysoka rozdzielczoscia, czutoscia
i dynamikg pomiaru. W poréwnaniu z czujnikami wykorzystujagcymi promieniowanie
spojne, umozliwiaja one bezposrednio pomiar absolutnych wartosci wielkosci
mierzonych. Niskokoherencyjne czujniki $wiattowodowe bezposrednio reagujace na
zmian¢ dtugos$ci drogi optycznej zmiang fazy w zaleznosci od dlugosci fali moga by¢
zatem wykorzystywane bezposrednio do pomiaru dyspersji wspotczynnika zalamania
Swiatta nieznanych substancji odleglo$ci czy grubo$ci warstwy, a posrednio wszystkich
tych wielko$ci, ktore moga zmieni¢ dlugo$¢ drogi optycznej, np. do pomiaru zmian
stezen roztwordéw, temperatury, przemieszczen, cisnienia, nacisku, drgan itd., a takze
wykrywania czynnikow chorobotwoérczych (przez czujniki posiadajace odpowiednio
sfunkcjonalizowane powierzchnie).

W ostatnich latach, w zwigzku z pojawieniem si¢ zrodet o matej koherencji czasowej,
ale duzej koherencji przestrzennej pozwalajacych przez to wspotpracowal ze
swiattowodami jednomodowymi (Zrédla SLD, superkontinuum, lasery przestrajalne),
mozliwosci wykorzystania $wiattowodowych czujnikéw niskokoherencyjnych do
pomiarow réznych wielkosci fizycznych znacznie si¢ zwigkszyly. Dzigki wykorzystaniu
niskokoherencyjnych zrodet $wiatta mozliwa jest analiza sygnalu pomiarowego
w dziedzinie widma, co sprawia, ze wptyw zmian tlumienia sygnatu w torze optycznym
poza miejscem pomiaru na doktadnos¢ pomiaru moze zosta¢ mocno zredukowany.
Biorac pod uwagg powyzsze zalety, czujniki niskokoherencyjne sa gldownym obiektem

zainteresowan autora pracy.
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Rozdzial 2

Cele 1 tezy pracy

Obiektem badan przeprowadzonych podczas realizacji pracy byly niskokoherencyjne
czujniki $wiattowodowe. Badania miaty na celu ocen¢ mozliwosci zaimplementowania
tego typu czujnikow, a takze sieci tych czujnikdéw, do pomiaru réznych wielkosci
fizycznych z uwzglednieniem warunkoéw zmieniajgcego si¢ thumienia sygnalu w torze
optycznym. Ten typ czujnikéw zostal w ostatnich latach zdominowany przez czujniki
wykorzystujace modulacj¢ fazy fali zanikajacej w badanym o$rodku powstajacej
wzdhuz §wiattowodu. Stosuje si¢ tu interferencje fal powstaltych w wyniku odziatywania
promieniowania optycznego z krotko- i dlugookresowymi siatkami Bragga lub
interferencj¢ migdzymodowa modu propagujacego w rdzeniu i modu propagujacego

W plaszczu $wiatlowodu, bedacego zroédtem fali zanikajace;.

W pracy zaproponowano rzadziej spotykane rozwigzanie niskokoherencyjnego czujnika
swiattowodowego, jakim jest czujnik z zewnetrzng wneka Fabry’ego-Pérota
umieszczona na koncu $wiattowodu  jednomodowego, podiaczonego do
niskokoherencyjnego ukladu pomiarowego. Doniesienia literaturowe na temat
czujnikoéw wykorzystujacych swiattowodowe interferometry Fabry’ego-Pérota sg nadal
do$¢ nieliczne, dlatego badania przedstawione w rozprawie maja w duzej mierze
charakter badan podstawowych. Opracowanie nowych konstrukcji $wiattowodowych
interferometrow Fabry’ego-Pérota dla interferometrii niskokoherencyjnej ma duze
znaczenie praktyczne dla rozwoju nowych klas $wiattowodowych czujnikow
umozliwiajagcych pomiar wielopunktowych. Na wybor czujnikow wykorzystujacych
swiattowodowe interferometry Fabry’ego-Pérota zdecydowano si¢ takze ze wzgledu na
mozliwos¢ konstruowania czujnikdéw o znacznie mniejszych wymiarach niz czujniki

wykorzystujace Siatki Bragga lub interferencj¢ migdzymodows.
Majac na wzgledzie powyzsze, sformutowano nastepujace cele rozprawy:

1. Opracowanie i walidacja niskokoherencyjnych czujnikéw $wiattowodowych

wybranych wielko$ci fizycznych.
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2. Wykazanie przydatno$ci tak skonstruowanych czujnikow do pomiaréow wielkoS$ci
fizycznych w warunkach niekorzystnych zmian ttumienia sygnalu w torze optycznym

poza miejscem pomiaru.

3. Wykazanie mozliwo$ci realizacji quasi-roztozonej sieci niskokoherencyjnych

czujnikéw $wiattowodowych wybranych wielkosci fizycznych.
Realizacja tych celi pozwolita na zweryfikowanie nastgpujacych tez rozprawy:

1. Interferometria niskokoherencyjna umozliwia konstrukcje czujnika pracujacego

w warunkach zmiany ttumienia sygnatu w torze optycznym poza miejscem pomiaru.

2. Interferometria niskokoherencyjna umozliwia realizacj¢ quasi-roztozonych sieci

czujnikowych.

Wyniki badan eksperymentalnych majacych na celu weryfikacje tez rozprawy zostaty
opublikowane w uznanych czasopismach o =zasiegu migdzynarodowym. Tresci

artykutow zostaty zataczone do rozprawy.
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Rozdzial 3

Opracowane konstrukcje niskokoherencyjnych
czujnikéw swiattowodowych wybranych
wielkosci fizycznych

Niskokoherencyjne czujniki $wiattowodowe pracuja w uktadach pomiarowych,
w ktorych podstawowymi komponentami sg: szerokopasmowe zrodto promieniowania
optycznego, interferometr czujnikowy, procesor optyczny i $wiattowdd taczacy
interferometr czujnikowy z pozostatymi komponentami czujnika. W konfiguracji
odbiciowej interferometru  czujnikowego  wystepuje  dodatkowo  sprzegacz
Swiattowodowy, umozliwiajacy doprowadzenie sygnalu optycznego ze zrdédla do
interferometru czujnikowego oraz odprowadzenie sygnatu z tego interferometru do
procesora optycznego pojedynczym s$wiattowodem (schemat blokowy takiego uktadu
przedstawiono na rys. 3.1.); w konfiguracji transmisyjnej doprowadzenie sygnatu do
i odprowadzenie sygnatu z interferometru odbywa si¢ dwoma $wiattowodami i w takim
wypadku wystepowanie w uktadzie sprzggacza Swiattowodowego nie jest konieczne.
W pracy wykorzystano czujniki w konfiguracji odbiciowej. W wypadku uktadu
pomiarowego wykorzystujacego wigcej niz jeden interferometr czujnikowy (np. w sieci
czujnikow tworzacych quasi-roztozong sie¢) uktad pomiarowy moze mie¢ bardziej
ztozong budowe. Przyktad takiej sieci zostal opisany w dalszej czgéci pracy w punkcie

4.4,

Podczas projektowania uktadu pomiarowego, oprocz starannego doboru jego
komponentow, istotne jest zastosowanie odpowiedniej metody analizy sygnalu w celu
uzyskania informacji na temat warto$ci mierzonej. Czujniki wykorzystujagce analize
sygnatu pomiarowego w dziedzinie widma optycznego sg praktycznie niewrazliwe na
zmiany tlumienia, o ile poziom sygnatu optycznego odbieranego przez procesor
optyczny jest znacznie wigkszy od poziomu szumoéw oraz gdy w torze optycznym
faczacym interferometr czujnikowy z pozostalym komponentami uktadu pomiarowego

nie wystepuja duze zmiany wspdiczynnika thumienia w funkcji dlugosci fali (jezeli takie
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zmiany wystepuja, wrazliwo$¢ na zmiany moze by¢ znacznie zredukowana poprzez

wykorzystanie odpowiednich algorytmow przetwarzania sygnatow).

szerokopasmowe interferometr
zrodlo promieniowania czujnikowy
sprzegacz
swiatlowodowy
procesor
optyczny

Rys. 3.1. Schemat blokowy niskokoherencyjnego uktadu pomiarowego wykorzystujacego interferometr
czujnikowy pracujacy w konfiguracji odbiciowe;.

W analizie widmowej informacja o zmierzonej warto$ci zawarta jest przede wszystkim
W czgstotliwoscei, z jakg modulowana jest gestos¢ widmowa w funkcji czgstotliwosci
fali mocy promieniowania optycznego docierajacego do procesora optycznego. Czasami
w uktadzie pomiarowym mierzone moga by¢ rdwniez inne parametry sygnalu — np.
glebokos¢ modulacji widma lub faza funkcji opisujacej modulacje widma [50]. Jezeli
pod wplywem zmian wielko$ci mierzonej zmienia si¢ warto$¢ roznicy dtugosci drog
optycznych (albo dhugos¢ optyczna wneki optycznej — w wypadku wykorzystania
interferometru Fabry’ego-Pérota) X, jakie pokonuje promieniowanie w ramionach
interferometru czujnikowego, wowczas interferometr ten zmienia widmo sygnatu
optycznego — odlegtos¢ pomiedzy sasiednimi prazkami widmowymi (sgsiednimi
maksimami) w widmie jest z dobrym przyblizeniem odwrotnie proporcjonalna do x, tak
ze wzrost X powoduje wzrost liczby pragzkow widmowych (patrz rys. 3.2), co jest
szczegolnie widoczne w analizie transmisji interferometru [51, 52]. Scista analiza
zjawisk fizycznych majacych wplyw na widmo wyjsciowego sygnatu optycznego
z czujnika prowadzi do wniosku, ze na potozenie prazkéw widmowych niewielki
wplyw ma réwniez charakterystyka widmowa tlumienia sygnalu w $wiatlowodach
doprowadzajacych i odprowadzajacych sygnatl optyczny z interferometru czujnikowego,
efekt Gouy’a, jezeli wykorzystujemy interferometr Fabry’ego-Pérota pobudzany
bezposrednio wiazka wychodzaca z czota swiattowodowego itp. — zjawiska te moga

spowodowa¢ przesunigcia fazy funkcji opisujgcej] obwiednie¢ mierzonego widma;

20


http://mostwiedzy.pl

A\ MOST

pierwsza pochodna tych zmian w funkcji czgstotliwosei fali jest dodatkowym
czynnikiem, ktéry wprowadza dodatkowe, niewielkie przesunigcie maksimow prazkow
widmowych, a druga pochodna — na odleglos¢ pomiedzy sgsiednimi prazkami

widmowymi.

Jak mozna zaobserwowac na rys. 3.2, wzrost liczby prazkow widmowych przektada si¢
na zmniejszenie ich szeroko$ci widmowej, co ma tez wptyw na potozenie maksimum
centralnej linii. Co istotne, zmiana nat¢zenia sygnalu pomiarowego spowodowana
zmiang tlumienia toru $wiattowodowego poza interferometrem czujnikowym nie ma
wickszego wplywu na potozenie maksimow kolejnych prazkéw widmowych sygnatu
pomiarowego (tj. sygnatu docierajacego do procesora optycznego), jezeli tylko
thumienie to jest funkcja wolnozmienng w funkcji czestotliwosci (a Scislej, jezeli
wzgledne zmiany tego tlumienia sg bardzo mate przy zmianie czestotliwosci réwnej

szerokos$ci spektralnej prazkéw widmowych).

Analiza sygnatu pomiarowego w dziedzinie widma optycznego zostata wykorzystana
w opracowanych przez autora niskokoherencyjnych czujnikach $wiattowodowych
przeznaczonych do pracy w warunkach zmieniajacego si¢ thumienia sygnalu w torze
optycznym poza interferometrem czujnikowym. Jako interferometr czujnikowy
zastosowano zewngtrzny interferometr Fabry’ego-Pérota pracujacy w trybie
odbiciowym. Jezeli dtugos¢ wneki tego interferometru jest na tyle mala, Ze mozna
zaniedba¢ wplyw zjawiska dyfrakcji wiazki wychodzacej z czola $wiattowodu,
wowczas modulacja widma promieniowania optycznego przez ten interferometr bedzie
taki sam jak przez konwencjonalny interferometr Fabry’ego-Pérota (rys. 3.3), na ktory
pada prostopadle fala ptaska. Interferometr taki zbudowany jest ze zrodla
promieniowania optycznego, dwoch potprzepuszczalnych, ustawionych rownolegle do
siebie zwierciadet oraz ekranu umozliwiajacego obserwacje prazkow widmowych.

Interferencja zachodzi wskutek podziatu amplitudy sygnatu optycznego [53].
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Rys. 3.2. Model sygnatu pomiarowego w dziedzinie widma optycznego, gdy: a) dtugo$¢ optyczna wneki
Fabry’ego-Pérota X jest rowna zeru; b) X jest niewiele wigksza od zera (a bardziej precyzyjnie X jest kilka
razy wigksze od ¢/(2-AvL); C) X jest znacznie wigksza od zera (x>>C/(2-AvL)), gdzie ¢ jest predkoscia

$wiatla w prozni, a jest szeroko$cia widmowa promieniowania emitowanego przez zrodlo.

Interferometr Fabry’ego-Pérota jest interferometrem wielowigzkowym. Jezeli pada na
niego prostopadle fala ptaska, wowczas nat¢zenie fali transmitowanej przez i odbitej od
interferometru opisywane jest dobrze znanymi wzorami Airy’ego [54]. Jednakze
w wypadku czujnikow $wiattowodowych z zewnetrznym interferometrem Fabry’ego-
Pérota catkowity udziat zwielokrotnionych wigzek wewnatrz wngki interferometru jest
w wigkszo$ci wypadkéw niewielki (mniej niz 0,1%) ze wzgledu na niski wspdtczynnik
odbicia promieniowana optycznego na granicy czolo S$wiattowodu 1 wneki

interferometru  Fabry’ego-Pérota, duzego tlumienia promieniowania optycznego
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wewnatrz wngki interferometru lub niewielkiego wspotczynnika sprzezenia migdzy falg
odbitg od drugiego zwierciadla interferometru a modem podstawowym $wiattowodu
[50]. W takim wypadku w analizie sygnalu mozna zastosowaé aproksymacije

dwuwigzkowa, co przedstawiono na rys. 3.3.

S2 $1
E Zrodlo swiatla
Eq
\Ez).
L
€ 3>

Rys. 3.3. Dziatanie interferometru Fabry’ego-Pérota w przyblizeniu dwuwigzkowym.

Na rys. 3.3 zwierciadla interferometru oznaczono jako powierzchnie Si; i Sy L jest
odlegloscia, w jakiej zwierciadta sa ustawione wzgledem sicbie, E jest wigzka
promieniowania optycznego padajaca na wneke interferometru, natomiast E1 i E2 sa

wigzkami odbitymi kolejno od zwierciadet Sy i S».

Zastosowanie interferometru Fabry’ego-Pérota w potaczeniu z niskokoherencyjnym
uktadem pomiarowym umozliwia pomiar dlugosci drogi optyczne] wiazki
promieniowania optycznego wewnatrz wneki interferometru Fabry’ego-Pérota.
Konsekwencja zmiany drogi optycznej jest zmiana roznicy faz interferujacych wiazek
o amplitudach E: i E>. Skutkuje to zmiang czestotliwo$ci modulacji widma sygnatu
pomiarowego [20, 55]:

Lu=(EE"), (3.1)
gdzie E jest sumg amplitud interferujacych wigzek E=E;+E,, (-) Oznacza usrednienie

po czasie, a * oznacza warto$¢ zespolong sprz¢zona.
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Znajac charakterystyke widmowa mocy zrodta promieniowania, mozna obliczy¢

rozktad widmowy mocy promieniowania odbitego od interferometru:

Lu(V=SM[1+V; cos(Ap(1) ], (3.2)

gdzie v jest czestotliwos$cig, S(v) jest rozktadem widma mocy zrodia $wiatta, V, okresla
widzialno$¢ prazkéw widmowych, Ag jest roznicg fazy interferujacych wigzek, ktorg
mozna opisac zaleznoS$cia [56]:

AQ=2mv g, 3.3)

gdzie c jest predkoscia $wiatta w prozni, d jest droga optyczng wynoszaca [56]:
§=2AnAL, (3.4)
gdzie: An jest zmiang wspélczynnika zatamania osrodka wewnatrz  wneki
interferometru Fabry’ego-Pérota, AL jest zmiang dlugosci wneki interferometru
Fabry’ego-Pérota.
Jak mozna wnioskowa¢ z rownan (3.1-3.4) dlugos$¢ drogi optycznej jest $cisle zwigzana
ze wspotczynnikiem zalamania wewnatrz wngki interferometru Fabry’ego-Pérota oraz
z jej dhugoscia. Tak wiec, poprzez pomiar odlegto$ci pomigdzy prazkami widmowymi
I potozenia prazka centralnego, mozliwe jest okreslenie wspotczynnika zatamania przy
znanych wymiarach wneki Fabry’ego-Pérota. Analogicznie, znajac wspotczynnik

zatamania wewnatrz wneki, mozna okresli¢ jej dhugose.

Doktadniejszag ~ analiz¢ pracy czujnika S$wiattowodowego z zewngtrznym
interferometrem Fabry’ego-Pérota pracujacym w trybie odbiciowym przedstawiono
w publikacji [50]. Uwzgledniono w niej wptyw zjawiska dyfrakcji wigzki wewnatrz
wngki interferometru, a w szczegolnosci wptyw efektu Gouy’a i zmiany dlugosci
wiazki na wspotczynnik sprz¢zenia migedzy wiazka odbitg od interferometru a wigzka
transmitowang w modzie podstawowym swiatlowodu, a takze charakterystyke
widmowa zrodla promieniowania. W oparciu o tg analiz¢ mozna na podstawie
pomierzonego widma sygnatu optycznego pochodzacego z czujnika bardzo doktadnie
wyznaczy¢ dtugos¢ optyczng wneki Fabry’ego-Pérota (to jest z doktadnoscig £12 nm,
przy rozdzielczosci +£1 nm). Zastosowanie tej metody w dalszych badaniach [57]
pozwolito réwniez wyznaczy¢ wspolczynnik zalamania roéznych — substancji
z doktadnoscia £107° RIU i rozdzielczoscig £107° RIU, a takze wspotczynnik absorpcji

badanej substancji z doktadnoscia +£0.015 mm™. Przedstawione w pracach [50, 57]
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metody wymagaly jednak bardzo pracochtonnych algorytméw obrébki danych
pomiarowych opartych na metodach optymalizacyjnych. Jezeli w systemach
pomiarowych  wykorzystujacych  niskokoherencyjne  czujniki  $§wiattowodowe
z zewnetrznym interferometrem Fabry’ego-Pérota nadrzednym parametrem jest duza
szybkos$¢ dzialania, znacznie wygodniejsza jest metoda analizy danych pomiarowych
w oparciu 0 przyblizenie dwuwigzkowe. Taka metoda byla glownie wykorzystywana
przez autora w badaniach opracowywanych konstrukcji czujnikéw wykorzystujacych
niskokoherencyjne interferometry Fabry’ego-Pérota w konfiguracji $wiattowodowe;.
W ramach realizacji pracy, opracowano trzy takie konstrukcje. Zostaly one opisane
w punktach 3.1-3.3.

3.1 Niskokoherencyjny czujnik swiattowodowy do pomiaru wspotczynnika

zatamania i1 warto$ci przemieszczenia

Opracowany w ramach pracy czujnik przedstawiono na rys. 3.1.1a. W tej konstrukcji
jednym ze zwierciadet interferometru Fabry’ego-Pérota jest powierzchnia Si begdaca
wypolerowanym czotem jednomodowego wiokna $wiattowodowego zakonczonego
ztagczem typu FC/PC (FC — Ferrule Connector, PC — Physical Contact). Drugim
zwierciadlem jest powierzchnia Sz, ktora w zaleznosci od konstrukcji czujnika moze
by¢ lustrem z powierzchnig metaliczng (np. wykonang ze srebra), czolem innego
$wiattowodu lub innym odbijajacym materiatem.

Na rys. 3.1.1b przedstawiono propagacj¢ sygnatu optycznego wewnatrz $wiattowodu
oraz wneki interferometru. Jak mozna zaobserwowac, wigzka promieniowania E ulega
podziatowi na powierzchni S1, w wyniku czego powstaja interferujace ze soba wiazki
E: oraz Ez. Roznica faz interferujacych wiazek E1 oraz E: jest zalezna od odleglosci
pomiedzy powierzchniami Si 1 Sy tworzacymi wngke interferometru oraz od
wspotczynnika zatamania osrodka wewnatrz wngki. Widkno $wiattowodowe w zlaczu
FC/PC jest pozycjonowane wzgledem powierzchni S» przez specjalnie zaprojektowany
uktad mikromechaniczny, a dlugos¢ wneki Fabry’ego-Pérota jest kontrolowana za
pomocag S$ruby mikrometrycznej. Mozliwo$¢ wykorzystania podczas pomiarow
réznorodnych powierzchni Sz pozwala na optymalizacj¢ parametrow metrologicznych
czujnika w zalezno$ci od rodzaju badanej probki (a w szczegdlnosci od zakresu

mierzonego wspotczynnika zatamania), co szczegétowo opisano w publikacji:
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»Application of thin diamond films in low-coherence fiber-optic Fabry Pérot

displacement sensor ” [58] (pelen tekst publikacji na stronie 67).

a) b)

A

<
>
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E; /S‘
/

wngka > E, 52
Fabry'ego-Pérota

Rys. 3.1.1 Niskokoherencyjny czujnik $wiattowodowy z interferometrem Fabry’ego-Pérota: a) glowica
pomiarowa; b) propagacja wigzki promieniowania wewnatrz wneki interferometru.

Opracowana konstrukcja czujnika nie wymaga skomplikowanej procedury
wytwarzania, poniewaz wykorzystuje komercyjnie dostgpne komponenty. Wptywa to
pozytywnie na czas i koszty produkcji. Jest to cecha wyrdzniajagca na tle innych
opisywanych w literaturze rozwigzan, ktore czgsto wymagaja specjalnie
wyprodukowanych wildkien $wiattowodowych (np. stozkowych, powlekanych,
mikrostrukturalnych, sfunkcjonalizowanych chemicznie) [59-66]. Ponadto otwarta
budowa wngki Fabry’ego-Pérota jest solidna, tatwa do czyszczenia i umozliwia
modyfikacj¢ dla réznych potrzeb zwigzanych z morfologia probki. Nieskomplikowana

budowa tego czujnika umozliwia relatywnie prosta miniaturyzacjg.

W celu sprawdzenia poprawnosci dzialania opracowanego nhiskokoherencyjnego
czujnika swiattowodowego do pomiaru wspolczynnika zatamania i przemieszczenia

przeprowadzono eksperymenty, ktorych wyniki opisano w punktach 4.1-4.3.
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3.2 Niskokoherencyjny czujnik swiattowodowy do pomiaru temperatury
wykorzystujacy zmiane dtugosci wngki interferometru Fabry’ego-

Pérota

Kolejnym skonstruowanym i przebadanym czujnikiem jest niskokoherencyjny czujnik
$wiattowodowy do pomiaru temperatury wykorzystujacy zmiang dhugosci wneki.

Glowice pomiarowg czujnika przedstawiono na rys. 3.2.1.

a) [ ) b) )

Si
— // mosi¢zna tuleja

| |

Rys. 3.2.1. Gtowica pomiarowa §wiattowodowego czujnika temperatury, gdzie: a) szeroko$¢ wneki
interferometru Fabry’ego-Pérota L1 > 0; b) szeroko$¢ wneki interferometru Fabry’ego-Pérota L, > L.

Podobnie jak w wypadku czujnika opisanego w punkcie 3.1, w Kkonstrukcji
przedstawionej na rys. 3.2.1 jednym ze zwierciadet interferometru Fabry’ego-Pérota jest
powierzchnia S; bedaca wypolerowanym czotem jednomodowego wldkna
swiattowodowego SMF-28 zakonczonego ztaczem typu FC/PC. Drugim zwierciadtem,
jest powierzchnia czotowa S», wldkna $swiattowodowego SMF-28 umieszczonego
w ptasko spolerowanej ferruli. Powierzchnia Si jest precyzyjnie pozycjonowana
wzgledem powierzchni Sy dzigki zastosowaniu mosigznej tulei. Co istotne, dtugosc
wneki interferometru Fabry’ego-Pérota pomiedzy Si1 i S2 moze by¢ w prosty sposob
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zmieniana poprzez rozsuwanie lub zblizanie obu powierzchni wzglgdem siebie.
Najwazniejsza zaleta takiej konstrukcji czujnika jest to, ze moze on zostaé
wykorzystany w czujniku quasi-roztozonym tworzgcym sie¢ czujnikoéw punktowych,
dzigki prostej metodzie adresowana czujnikdw poprzez ustawienie réznych wartosci
dhugosci wneki. Ponadto, tak jak w wypadku czujnika opisanego w punkcie 3.1,
konstrukcja ta nie wymaga specjalistycznego i czesto kosztownego przygotowania
wilokna $swiattowodowego, tylko pozwala na wykorzystanie komercyjnie dostepnych
kabli i sprz¢gaczy $wiattowodowych. Opracowana konstrukcja niskokoherencyjnego
czujnika swiattowodowego do pomiaru temperatury wykorzystujacego zmiang dtugosci
wneki zostata wykorzystana w quasi-roztozonej sieci. Wyniki badan eksperymentalnych

przedstawiono w punkcie 4.4.

3.3 Niskokoherencyjny czujnik swiattowodowy do pomiaru temperatury
wykorzystujacy warstwe ZnO jako wngke interferometru Fabry’ego-

Pérota

Poza konstrukcjami opisanymi w poprzednich punktach, w ramach realizacji pracy
opracowano konstrukcj¢ czujnika umozliwiajacego precyzyjny, punktowy pomiar
temperatury. Do opracowania tego czujnika wykorzystano komercyjnie dostepny
$wiattowod typu SMF-28, na ktorego czotowej czgsci naniesiono warstwe ZnO — tlenku
cynku o grubosci L=310 nm. Schemat gtowicy pomiarowej przedstawiono na rys. 3.3.1.
W wypadku tej konstrukcji zwierciadto Si stanowi powierzchnia czotowa wiokna
$wiattowodowego, natomiast zwierciadlo S tworzy granica warstwy ZnO
z powietrzem. Wiazka promieniowania optycznego E ulega podziatowi na powierzchni
S1 w sposob analogiczny, jak w czujniku opisanym w podrozdziale 3.1 — powstaja dwie
interferujgce ze soba wigzki E1 oraz Ez. Poniewaz wspolczynnik rozszerzalnosci
termicznej ZnO jest bardzo maty — mniejszy od 1 ppm/°C dla temperatury pokojowej
I ro$nie do 4 ppm/°C lub 6 ppm/°C (w zaleznosci od kierunku osi krysztalu ZnO)
w temperaturze 400°C [67], zmiany dlugosci drogi optycznej, ktora przebywa wigzka
E2, wynikajace ze zmiany temperatury zaleza gléwnie od zmiany wspotczynnika
zalamania warstwy. Poniewaz warto$¢ tego wspdlczynnika silnie zalezy od
temperatury, istnieje zatem silna zalezno$¢ pomiedzy temperaturg otoczenia czujnika

a odlegtoscia pomiedzy prazkami widmowymi.
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Rys. 3.3.1. Gtowica pomiarowa niskokoherencyjnego czujnika swiattowodowego do pomiaru
temperatury wykorzystujacego warstwe ZnO jako wneke interferometru Fabry’ego-Pérota.

Warstwa ZnO zostata naniesiona metodg ALD (atomic layer deposition) na czgs¢
czotowg $wiattowodu w ramach wspoétpracy z francuskim osrodkiem Institut Européen
des Membranes, Université Montpellier. Proces wytwarzania i charakteryzacji warstwy
ZnO zostat szczegbtowo przedstawiony w publikacji ,, ALD thin ZnO layer as an active
medium in a fiber-optic Fabry-Perot interferometer” [68] (peten tekst publikacji na

stronie 77).

Opracowana konstrukcja czujnika charakteryzuje si¢ niewielkimi wymiarami i niska
wagg — rozmiar interferometru czujnikowego ograniczony jest do wymiarow
swiattowodu SMF-28 bez pokrycia (®=125 um) i grubosci warstwy ZnO. Te cechy
sprawiajg, ze czujnik moze by¢ z powodzeniem wykorzystywany do pomiaru
temperatury w trudno dost¢gpnych miejscach (np. w zawaliskach). Badania
eksperymentalne z wykorzystaniem tej konstrukcji czujnika przedstawiono w punkcie
4.4,
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Rozdziat 4

Badania eksperymentalne

W celu weryfikacji tez rozprawy przeprowadzono szereg testow w uktadach
pomiarowych wykorzystujacych konstrukcje opisane w rozdziale 3. Punkty 4.1-4.4

zawierajg szczegolowe informacje na temat przeprowadzonych eksperymentow.
4.1 Badanie czujnika do pomiaru wartosci wspotczynnika zatamania

Badania miaty na celu stwierdzenie, czy opracowana konstrukcja niskokoherencyjnego
czujnika $wiattowodowego wykorzystujacego interferometr Fabry’ego-Pérota moze
zosta¢ zaimplementowana do pomiaru wartosci i dyspersji wspdtczynnika zatamania.
W trakcie eksperymentu badano wplyw wspolczynnika zatamania cieczy umieszczone;j
wewnatrz interferometru czujnikowego na odlegtos¢ pomigdzy prazkami widmowymi
0. Pomiary zrealizowano w niskokoherencyjnym uktadzie pomiarowym, ktorego

schemat blokowy przedstawiono na rys. 4.1.1.

. swiatlowodowy
dioda .
. . interferometr
superluminescencyjna ,
Fabry'ego-Pérota

sprzegacz
/ Swiatlowodowy 2:1

analizator widma

optycznego

Rys. 4.1.1. Schemat blokowy niskokoherencyjnego uktadu do pomiaru wartosci wspoétczynnika
zatamania.

W ukladzie jako zrédta promieniowania optycznego zastosowano diody

superluminescencyjne (SLD — superluminescent diode) o czterech réznych srodkowych
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dlugoséciach fali 4. Najwazniejsze parametry zroédel SLD przedstawiono w tabeli 1.
Konstrukcje czujnika $wiattowodowego opisano szczegdélowo w rozdziale 3, w punkcie
3.1. Wszystkie elementy uktadu pomiarowego potaczono jednomodowym sprzegaczem
swiattowodowym 2:1 o wspotczynniku podziatu sygnatu 50:50. Sygnal pomiarowy
rejestrowano za pomoca analizatora widma optycznego firmy Ando, model AQ6319,

ktérego najwazniejsze elementy specyfikacji przedstawiono w tabeli 2.

Tabela 1. Najwazniejsze parametry zastosowanych w uktadzie pomiarowym Zrodet

superluminescencyjnych.

Typ zréodia A [nm] AX [nm] Pmax [MW]
SLD-381-MP3-DIL-SM-PD 810 20 3
SLD-481-MP3-DIL-SM-PD 970 35 15

Broadlighter SLD S-1300-G-1-20 1290 50 20
Broadlighter SLD S-1550-G-1-20 1550 45 10
Tabela 2. Skrocona specyfikacja analizatora widma optycznego AQ6319.
Cecha Typ/warto$é
Typ $wiatlowodu SM (9.5/125 um), GI (50/125 pum)
Zakres dhugosci fal 600+1700 nm

+10 pm (w zakresie 1520+-1580 nm),
+20 pm (w zakresie 1450+-1520 nm),

Dokladnos¢ +20 pm (w zakresie 1580+1620 nm),
+50 pm (pelen zakres dlugosci fali)
Dostepne rozdzielczosci 0.01, 0.02, 0.05, 0.1, 0.2, 0.5, 1 nm
Maksymalna moc wej$ciowa +23 dBm
Zakres dynamiki wysoki: 70 dB; normalny: 60 dB
Wymiary i masa 425 (W) mm x 222 (H) mm x 500 (D) mm, 33 kg

W trakcie realizacji eksperymentu przeprowadzono przeszto 280 pomiardw cieczy
0 znanym wspoélczynniku zatamania n. Niewielkg (rzedu kilku nanolitrow) ilo$¢ cieczy
umieszczano wewnatrz wngki interferometru, a nastgpnie rejestrowano wynikowy
interferogram. Procedura pomiarowa zostala szczegdélowo opisana w sekcji Method
publikacji Determination of refractive index dispersion using fiber-optic low-coherence
Fabry—Perot interferometer: implementation and validation [69] (peten tekst publikacji
na stronie 87). Przyktadowy interferogram uzyskany w trakcie pomiarow przedstawiono

narys. 4.1.2.
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Rys. 4.1.3. Interferogram wynikowy dla pomiaru probki metanolu (n=1,30) w poréwnaniu do
referencyjnego pomiaru powietrza (n=1,00): a) widok dla pelnego zakresu widma; b) widok
w powigkszeniu centralnego fragmentu pomierzonego interferogramu.

Kazdy z zarejestrowanych interferogramow zostal poddany szczegdtowej analizie,
w wyniku ktorej otrzymano wartosci . Nastepnie, na podstawie uzyskanych danych,
przeprowadzono walidacje metody pomiaru wartosci i dyspersji wspolczynnika
zalamania przy uzyciu niskokoherencyjnego ukladu ze $wiattowodowym
interferometrem  Fabry’ego-Pérota. Procedura obejmowata przeprowadzenie testow
statystycznych (test Grubbsa na obserwacje odstajace, test t-Studenta) oraz analizg
regresji. Szczegoétowy przebieg walidacji opisano w publikacji [69] w sekcji Validation.
Wyniki przeprowadzonych testow statystycznych przedstawiono w tabeli 5

wspomnianej publikacji [69] i na ich podstawie mozna stwierdzic¢, Ze:

e  Wsrdd uzyskanych wynikow pomiaréw stwierdzono obecnos$¢ pojedynczych
obserwacji odstajacych, co wskazuje na popelnione podczas pomiaru biedy
grube. Byly one spowodowane niestabilng temperaturg w laboratorium i nie
wplynety na wynik walidacji.

e Rezultat testu t-Studenta wskazuje, ze wyniki pomiaréw sg w ponad 99% istotne
statystycznie.

e Warto$¢ parametru r korelacji r-Pearsona wynosi ponad 0,99, co wskazuje na
silng zalezno$¢ odlegtosci pomiedzy prazkami widmowymi od wartosci

wspoélczynnika zatamania.

Ostatni etap analizy danych obejmowat analiz¢ regresji, w wyniku ktorej opracowano

modele regresji w postaci wielomianow opisujacych zmiany wspotczynnika zatamania
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badanych cieczy w funkcji dlugosci fali. Rys. 4.1.4 przedstawia wykres pomierzonej
(niebieska linia) 1 wyznaczonej na podstawie danych literaturowych [70] (czerwona

linia) dyspersji wspdtczynnika zatamania $wiatta dla metanolu.

® Zmierzona warto$¢ wspolczynnika zatamania
A Teoretyczna warto$¢ wspotczynnika zatamania
1,3160
1,3140 ‘
1,3120
1,3100 e
1,3080 !
L3060 e
1,3040
1,3020
1,3000

1,2980
800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
A [nm]

n [RIU]

Rys. 4.1.4. Wykres warto$ci wspotczynnika zatamania $wiatta n w funkcji dtugosci fali dla metanolu;
niebieska linig 0znaczono n wyznaczone eksperymentalnie, za$ czerwona n obliczone na podstawie
danych literaturowych.

Jak mozna zaobserwowac na rys. 4.1.4, wyznaczone wspotczynniki zalamania niemalze
catkowicie pokrywajg si¢ z danymi literaturowymi [70]. Modele regresji dla wszystkich
zmierzonych cieczy znajduja si¢ w tabeli 6 w publikacji [69], natomiast ich graficzna
interpretacja na rys. 8 w [69]. Niewielkie, rzedu tysiecznych czgsci RIU rdznice
pomiedzy wartoSciami zmierzonymi a teoretycznymi moga by¢ zwigzane
z doktadnos$cia analizatora widma optycznego i niepewnoscig standardowa pomiaru,
ktora wyznaczono na podstawie odchylenia standardowego otrzymanych wynikow.
Niepewno$¢ standardowa dla pomiaru warto$ci wspotczynnika zatamania wynosi

0,0087 RIU.

Na podstawie wynikow przeprowadzonych testow statystycznych i analizy regresji
mozna jednoznacznie stwierdzi¢, ze zaproponowana w pracy konstrukcja
niskokoherencyjnego czujnika $wiattowodowego z interferometrem Fabry’ego-Pérota

moze zosta¢ zaimplementowana do pomiaru warto$ci wspolczynnika zatamania.
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Tym samym zrealizowano cel rozprawy doktorskiej: opracowanie i walidacja

niskokoherencyjnych czujnikow $wiattowodowych wybranych wielko$ci fizycznych.

Zastosowanie niskokoherencyjnego, swiattowodowego interferometru Fabry’ego-

Pérota w badaniach tkanek biologicznych.

Przedstawiona w punkcie 3.1 Kkonstrukcja niskokoherencyjnego czujnika
swiattowodowego z interferometrem Fabry’ego-Pérota zostata rowniez wykorzystana
w pomiarach parametrow optycznych krwi ludzkiej. Badania zostaly zrealizowane
w ramach projektu ,,Analiza zaleznosci pomiedzy widmem pomiarowego sygnatu
optycznego a parametrami krwi” nr UMO-2011/03/D/ST7/03540 finansowanym przez
Narodowe Centrum Nauki. Eksperyment mial na celu weryfikacje mozliwosci
okreslenia wybranych parametréw ludzkiej krwi za pomoca komplementarnych metod
optycznych, takich jak spektroskopia Ramana oraz interferometria niskokoherencyjna
z analizg sygnatu w dziedzinie widma. Potaczenie obu metod umozliwia jednoczesny
pomiar wilasciwosci optycznych krwi ludzkiej oraz jej sktadu czasteczkowego.
Przeprowadzono szereg pomiardow in-vitro probek krwi o roéznych parametrach
hematologicznych, zebranych od réznych dawcow. Na rys. 4.1.5 przedstawiono
przyktadowe interferogramy zarejestrowane w trakcie pomiaréw dwoch probek krwi

roznigcych si¢ parametrami hematologicznymi.
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Rys. 4.1.5. Przyktadowe interferogramy zarejestrowane w trakcie pomiaro6w dwoch probek krwi
0 r6znych parametrach hematologicznych.

Jak mozna wywnioskowac z rys. 4.1.5, réznice w parametrach krwi wptywaja na czes¢

rzeczywistg oraz urojong wspotczynnika zatamania $wiatta. Jest to widoczne w zmianie
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odleglosci pomiedzy prazkami widmowymi oraz poziomem ich widzialno$ci. Wstgpne
wyniki eksperymentu zostaly opublikowane w pracy ,,Combined analysis of whole
human blood parameters by Raman spectroscopy and spectral-domain low-coherence
interferometry” (peten tekst publikacji na stronie 97) [71]. Osiagnicte rezultaty
wskazuja na potencjal wykorzystania opracowanego systemu pomiarowego do

szybkiego i1 doktadnego oznaczania wybranych parametrow w pelnej krwi ludzkiej.

W trakcie realizacji celdow pracy przeprowadzono réwniez badania nad okresleniem
wlasciwosci optycznych fantomoéw krwi ludzkiej. Fantomy te sga czesto uzywane do
kalibracji optoelektronicznych urzadzen wykorzystywanych do okre$lania parametrow
krwi. W badaniach tych ustalono, ze przedstawiane w literaturze przedmiotu fantomy
krwi ludzkiej posiadaja wlasciwosci optyczne, ktore nie sg tozsame z wiasciwosciami
optycznymi pelnej krwi ludzkiej. Uwzglednienie zaobserwowanej w tych badaniach
réznicy pomiedzy charakterystykami optycznymi fantomow krwi a ludzka krwia, jest
konieczne dla rzetelnej kalibracji urzadzen diagnostycznych opartych na metodach
optycznych. Przeprowadzone eksperymenty i ich wyniki zostaly szczegdtowo
oméwione W publikacji ,,Blood equivalent phantom vs whole human blood,
a comparative study” [72] (peten tekst publikacji na stronie 105).

Wyniki badan przedstawionych w publikacjach [71,72] pozwolilty na ponowne

potwierdzenie, ze opracowany niskokoherencyjny czujnik $wiattowodowy moze byé

Z powodzeniem wykorzystywany do pomiaru wybranych wielko$ci fizycznych.

4.2 Badanie czujnika do pomiaru wartosci przemieszczenia

Pomiary wartoéci przemieszczenia zostaly zrealizowane w niskokoherencyjnym
uktadzie pomiarowym przedstawionym na rys. 4.1.1. Jako interferometr czujnikowy
wykorzystano konstrukcje czujnika z punktu 3.1, w ktérym jako powierzchnie Sz wneki
interferometru Fabry’ego-Pérota zastosowano warstwe diamentu domieszkowanego
borem i diamentu niedomieszkowanego. Warstwy diamentowe zostaly osadzone na
krzemowym podilozu. Srebrne lustro wykorzystano jako podloze referencyjne.
Zmierzono warto$ci przemieszczenia w przedziale od 50 um do 600 um, w kazdym
kroku zwigkszajac warto$¢ przemieszczenia o 10 pm. Wykorzystanie réznych rodzajow
warstw odbijajacych miato na celu okreslenie wplywu materiatlu wykonania
powierzchni S; na parametry metrologiczne czujnika przemieszczenia. Procedure
wytwarzania warstw diamentowych oraz szczegotowy przebieg eksperymentu opisano

w pracy ,, Application of thin diamond films in low-coherence fiber-optic Fabry-Pérot
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displacement sensor ” [58] (peten tekst publikacji na stronie 67). Dla wszystkich warstw
odbijajacych przeprowadzono pomiary dla dwoch srodkowych dtugosci fali zrodet SLD
(1300 nm oraz 1550 nm). W publikacji [58] przedstawiono poréwnanie widzialno$ci
widm pomiarowych w zakresie od 1225 nm do 1350 nm (rys. 5) oraz w zakresie od
1500 nm do 1625 nm (Rys. 6). Obliczone wartos$ci widzialno$ci zostaty przedstawione
w tabeli 1 [58]. Mozna z nich wywnioskowaé, ze niedomieszkowane warstwy
naniesione na podtozu krzemowym, w wypadku zastosowania zrodta o $rodkowe;j
dtugosci fali 1310 nm, pozwalajg na osiggniecie lepszej widzialno$ci niz srebrne lustro.
Warstwy domieszkowane borem dajg nizsze poziomy widzialnoéci prazkow
widmowych z uwagi na mniejszy wspotczynnik odbicia, jednakze pozostaja
interesujgcym materiatem do zastosowan sensorycznych.

Na rysunkach 7-9 [58] przedstawiono interferogramy uzyskane w trakcie pomiarow
w réznych konfiguracjach uktadu pomiarowego. Porownujgc widma znajdujace si¢ na
rysunkach, mozna stwierdzi¢, ze zmiana odleglosci pomigdzy prazkami widma jest
spowodowana dtugoscig wngki interferometru Fabry’ego-Pérota.

Wyniki eksperymentow przedstawionych w publikacji [58] dowodza, ze pomiary

warto$ci przemieszczenia w zakresie od 50 um do 600 um moga byé z powodzeniem

realizowane w niskokoherencyinym ukladzie wykorzystujacym konstrukcie czujnika

z punktu 3.1 jako interferometr czujnikowy. Ponadto zaobserwowano, ze zastosowanie

warstwy niedomieszkowanego diamentu jako powierzchni S; we wnece interferometru

Fabry’ego-Pérota korzystnie wptywa na odporno$¢ mechaniczng i chemiczng czujnika.

4.3 Badanie czujnikow do pomiaru wspotczynnika zalamania
I przemieszczenia w warunkach zmian thumienia sygnalu w torze

optycznym poza miejscem pomiaru

Czestym problemem zwigzanym z wykorzystaniem czujnikow Swiattowodowych jest
modulacja sygnatu optycznego poza czujnikiem pomiarowym. Modulacja taka moze
wystapi¢ w wyniku nieuniknionych oddzialywan §rodowiska zewnetrznego na
poszczegbdlne komponenty toru optycznego poza czujnikiem pomiarowym, np. na
swiattowody doprowadzajace 1 odprowadzajace sygnaly optyczne do 1 od czujnika
pomiarowego, potaczenia §wiattowodowe, sprzggacze optyczne itp. Oddziatywania te
moga zmienia¢ stan polaryzacji promieniowania optycznego, faz¢ oraz jego natg¢zenie.

W niskokoherencyjnych czujnikach $wiattowodowych najwigksze znaczenie ma
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thumienie sygnalu optycznego w $wiattowodach oraz ich polaczeniach, a takze straty
sygnatléw w sprzggaczach $wiattowodowych. Thumienie to zmniejsza stosunek sygnatu
do szumu w odbiorniku — jezeli stosunek ten nie jest znacznie wigkszy od 1, wowczas
wyniki ~ pomiarowe z  wykorzystaniem  niskokoherencyjnych  czujnikow
swiattowodowych moga by¢ obarczone znacznymi bigdami statystycznymi. Wigksze
znaczenie moga odgrywaé niejednorodne zmiany tlumienia w torze optycznym poza
miejscem pomiaru, czyli jezeli zmiany zalezg od dtugosci fali. Najgorsza sytuacja moze
zaj$¢ wtedy, jezeli czestotliwos$¢ tych zmian w funkcji dtugosci fali jest zblizona do
czestotliwosci zmian zachodzacych w czujniku pomiarowym — wtedy zmiany thumienia
moga by¢ przyczyna duzych, systematycznych btedéw pomiarowych z uwagi na brak
mozliwo$ci odseparowania sygnatdéw powstatych w wyniku modulacji sygnatu
optycznego w czujniku pomiarowym od sygnatow zaklocajacych powstatych
W pozostatej czesci uktadu pomiarowego. Taka sytuacja moze powsta¢ w wyniku
interferencji sygnatow pochodzacych z odbicia od niejednorodnosci lezacych
w odleglosciach optycznych réznigcych si¢ o warto§¢ w przyblizeniu rowng dlugosci
optycznej wngki interferometru Fabry’ego-Pérota. Najczgséciej takie zdarzenie moze
wystapi¢ przy nieprawidtlowo wykonanych potaczeniach $§wiattowodowych — np.
W potaczeniach roztacznych, w ktéorych wystepuje migdzy czotami taczonych
Swiattowodow szczelina powietrzna o grubosci zblizonej do dtugosci optycznej wneki.
Innym przyktadem powodujagcym podobne skutki moga by¢ odbicia od koncow

swiattowodow o zblizonej dlugosci sprzegaczy swiattowodowych.

W bardzo precyzyjnych pomiarach dlugosci optycznej wneki interferometru Fabry’ego-
Pérota nalezy tez wzig¢ pod uwage to, ze nawet przy niejednorodnym tlumieniu toru
optycznego poza czujnikiem pomiarowym o czestotliwosci zmian mocno réznigcych sie
od czgstotliwosci modulacji w czujniku pomiarowym (tj. kiedy ta réznica umozliwia
odfiltrowanie sygnatow powstatych w wyniku modulacji w czujniku pomiarowym
I poza nim), ttumienie to moze by¢ przyczyng powstawania systematycznych btedow
pomiarowych. Przyczyna tego jest fakt, ze przy wystgpowaniu tego typu tlumienia,
kiedy pomiar dokonywany jest z duzej odleglosci, potozenie maksiméw mierzonych
linii widmowych, bedacych skutkiem oddzialywania promieniowania optycznego
Z interferometrem Fabry’ego-Pérota, moze wystepowac¢ dla nieco innych dtugosci fali
niz potozenie tych maksimow, kiedy pomiar dokonywany jest tuz przy interferometrze.

Na przyktad jezeli pierwsza pochodna ttumienia W funkcji dlugosci fali jest dodatnia,
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woweczas tlumienie to jest przyczyng przesunigcia polozenia wystgpowania maksimow
mierzonych linii widmowych w kierunku fal dtuzszych, a gdy jest ujemna — w kierunku
fal kroétszych. Przesuniecia te sg jednak zawsze mniejsze niz odlegltos¢ miedzy
potozeniami kolejnych maksiméw. Wplyw tego przesunigcia mozna zaniedbaé, jezeli
druga pochodna tlumienia w funkcji dlugosci fali jest pomijalnie mata, a pomiar
dlugosci optycznej wneki interferometru Fabry’ego-Pérota odbywa si¢ jedynie na
podstawie czestotliwosci wystgpowania maksiméw linii widmowych (to jest, Kiedy
w analizie sygnalu wykorzystywane jest widmo amplitudowe, a nie jest brane pod
uwage widmo fazowe natezenia mierzonego sygnatu optycznego w funkcji dlugosci
fali). Niezerowa warto$¢ drugiej pochodnej oczywiscie oznacza, ze wartos¢ pierwszej
pochodnej zalezy od diugosci fali, a to z kolei oznacza, ze warto$¢ przesunigcia
maksimow linii widmowych bedzie rézna dla roznych dtugosci fali. A to juz ma wptyw
na widmo amplitudowe natezenia mierzonego sygnatu optycznego w funkcji dlugosci
fali. | tak: jezeli warto§¢ drugiej pochodnej tlumienia jest dodatnia, wowczas
czestotliwos$¢ polozenia maksimow linii widmowych mierzonego sygnalu optycznego
bedzie mniejsza, a gdy ujemna — wigksza niz w wypadku, gdy warto$¢ ttumienia
sygnalu optycznego w torze optycznym poza czujnikiem pomiarowym ma stalg

wartosc¢.

Bioragc pod uwagg powyzsze rozwazania, przystapiono do badan majace na celu
weryfikacje, czy interferometria niskokoherencyjna umozliwia konstrukcj¢ czujnika
pracujacego w warunkach zmiany ttumienia sygnatu w torze optycznym poza miejscem
pomiaru, co jest istotne w pomiarach z duzej odleglosci. Wyniki tych badan
przedstawiono w publikacji ,, Fiber optic displacement sensor with signal analysis in
spectral domain” [73] (tekst publikacji zamieszczono na stronie 117). Eksperyment
zostal zrealizowany w ukladzie pomiarowym, takim jak na rys. 4.1.1. Badania
przeprowadzono w dwdch konfiguracjach: ze zrédlem SLD o dtugosci fali A=1310 nm
oraz A=1550 nm. Co najwazniejsze, w celu wprowadzenia zmian tlumienia w torze
optycznym poza miejscem pomiaru, w trakcie eksperymentu dospawano 10 m odcinek
wlokna $wiattowodowego do s$wiattowodu taczacego interferometr czujnikowy
Z pozostatymi  elementami  ukladu. Analiza wynikow pomiaréw  wartosci
przemieszczenia wykazata, ze zmiana tlumienia spowodowana obecnoscia dwoch
spawow oraz dodatkowego odcinka §wiattowodu nie powodowalo zmiany w odlegtosci

pomiedzy prazkami widmowymi (niewielkie zmiany, to jest o wiele mniejsze niz
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odlegtosci pomiedzy prazkami widmowymi, kiedy nie wystepuja spawy, moglyby
powsta¢ w wypadku silnej zalezno$ci ttumienia spawu w funkcji dlugosci fali), co
oznacza ograniczong czulo$¢ czujnika na zmiany ttumienia sygnalu pomiarowego poza
interferometrem czujnikowym.

Majac na uwadze obiecujace rezultaty wstegpnych badan, podjeto dalsze prace nad
opracowaniem czujnika, ktéry umozliwi zdalny pomiar zaréwno wartosci
wspoélczynnika zalamania jak i przemieszczenia z duzej odleglosci (rzedu kilku
kilometrow). W celu weryfikacji, czy zwigkszenie zmian tlumienia sygnalu w torze
optycznym poza miejscem pomiaru uniemozliwi poprawng detekcje mierzonych
warto$ci, do uktadu wprowadzono dodatkowy odcinek nawinigtego na szpule
swiattowodu o dlugosci 1 km. Nastgpnie przeprowadzono seri¢ pomiardw wartosci
wspotczynnika zatamania cieczy oraz przemieszczenia. Na rys. 4.3.1 przedstawiono

wykres widma dla pomiaru warto$ci przemieszczenia wynoszacej 400 um.

—— podstawowa dtugos$¢ swiattowodu Swiattowdd wydtuzony o 1 km

1,0
0,9 -
0,8 -

il

I [a.u.]

0,3 -
0,2

0,1 -
0.0 -mannsNV IWAAAA.

1225 1250 1275 1300 1325 1350
A [nm]

Rys. 4.3.1. Porownanie wykresow widma zarejestrowanego dla pomiaru przemieszczenia wynoszacego
400 pum. Niebieskim kolorem oznaczono pomiar wykonany w podstawowej konfiguracji uktadu
pomiarowego, za§ czerwonym kolorem pomiar w uktadzie z wydhuzonym do 1 km torem optycznym
poza miejscem pomiaru.

Jak mozna wywnioskowaé z rys. 4.3.1 roznice pomigdzy widmem zarejestrowanym
w podstawowej konfiguracji uktadu pomiarowego a widmem zarejestrowanym
w uktadzie z wydluzonym do 1 km torem optycznym poza miejscem pomiaru s3
niemalze niezauwazalne. Niewielkie roznice pomi¢dzy pozycja prazkéw widmowych
W prawej czesci wykresu moga by¢ spowodowane rdznicg temperatury otoczenia lub
réznica rzedu nanometrow W ustawieniu dlugosci wngki interferometru. Dla

ograniczonego zakresu widma od 10% do 100% maksymalnej warto$ci nat¢zenia
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sygnatu | w widmie pomiarowym okreslono przesunigcie bezwzgledne i wzgledne
pomigdzy prazkami widmowymi. Bezwzglgdne przesunigcie jest definiowano jak
modut z réznicy pomigdzy dlugoscig fali wiasciwg dla pragzkéw widmowych
znajdujacych si¢ na skraju prawej czesci wykresu widma. Przesunigcie wzgledne jest
definiowane jako iloraz bezwzglednego przesunigcia przez ograniczony zakres
widmowy. Warto$ci te wynosity odpowiednio 0,4 nm oraz 0,47%. Tak wigc mozna
stwierdzi¢, ze zmiana tlumienia wprowadzona przez wydtuzony tor optyczny poza
miejscem pomiaru nie ogranicza parametrow metrologicznych opracowanego czujnika.

Wyniki pomiaru warto$ci wspotczynnika zatamania przedstawiono na rys. 4.3.2

podstawowa dtugos¢ swiattowodu Swiattowdd wydtuzony o 1 km
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Rys. 4.3.2 Poréwnanie wykresow widma zarejestrowanego dla pomiaru wspotczynnika zatamania
n=1,30. Czarnym kolorem oznaczono pomiar wykonany w podstawowej konfiguracji uktadu
pomiarowego, za§ czerwonym kolorem pomiar w uktadzie z wydhuzonym do 1 km torem optycznym
poza miejscem pomiaru.

Jak wida¢ opracowany czujnik jest wrazliwy na nawet niewielkie zmiany temperatury,
co mozna zaobserwowa¢ w przesuni¢ciu widm pomiarowych wzgledem siebie
w prawe] cze$ci wykresu. Jednakze wykresy widm mozna uzna¢ za bardzo dobrze
dopasowane, co wskazuje na to, Ze zmiana tlumienia sygnatu nie wptywa w znaczacy
sposob na dziatanie czujnika. Dla widm zaprezentowanych na rys..4.3.2 warto$ci

bezwzglednego 1 wzglednego przesunigcia wynosity odpowiednio 0,8 nm oraz 0,96%.

Co wiecej, mozliwe jest znaczne zwigkszenie dokladnosci pomiaru warto$ci
przemieszczenia do pojedynczych nanometrow poprzez zastosowanie analizy sygnatu
w dziedzinie widma uwzgledniajacej zjawisko dyfrakcji oraz efekt Gouy’a,

Z jednoczesnym uwzglednieniem charakterystyki widmowej Zrddla promieniowania
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(atakze, w razie potrzeby, charakterystyki tlumienia toru $wiattowodowego poza
interferometrem pomiarowym). Doktadny opis takiej metody analizy zamieszczono
w publikacji ,, Fiber optic Fabry-Pérot sensors: modeling versus measurements results”

[50] (peten tekst publikacji znajduje si¢ na stronie 125).

Zaprezentowane wyniki wskazuja na mozliwo$¢ wykorzystania czujnika do pomiaru
warto$ci wspotczynnika zatamania oraz przemieszczenia na znacznych odleglosciach.
Pozwala to na uzycie czujnika w szczegodlnie niedostepnych obszarach, takich jak
kopalnie, szyby naftowe, itp., podczas gdy jednostka sterujgca moze by¢ umieszczona

w dogodnym miejscu.

Przeprowadzone badania pozwolily na potwierdzenie pierwszej tezy rozprawy
doktorskiej: interferometria niskokoherencyjna umozliwia konstrukcje¢ czujnika
pracujacego w warunkach zmiany tlumienia sygnalu w torze optycznym poza

miejscem pomiaru.

4.4 Badanie czujnikéw do pomiaru temperatury w quasi-roztozonej sieci

niskokoherencyjnych czujnikéw swiattowodowych

W sieciach czujnikéw istotnym problemem jest tzw. ich adresowanie, czyli separacja
sygnatow pochodzacych od poszczegolnych czujnikéw oraz mozliwos¢ wzajemnego
ich wzajemnego zakldcania. W wypadku quasi-roztozonej sieci czujnikow optycznych
do separacji sygnaléw mozna wykorzysta¢ reflektometri¢ optyczna dziatajaca
w dziedzinie czasu (OTDR - z ang. Optical Time-Domain Reflectometry) lub
w dziedzinie widma (OFDR — z ang. Optical Frequency-Domain Reflectometry). Przy
tych metodach mozna wykorzystywac zar6wno czujniki o tych samych lub o r6znigcych
si¢ parametrach dotyczacych modulacji widma natgzenia promieniowania w funkcji
dhugosci fali. Niestety, wykorzystanie tych technik jest bardzo drogie, zwlaszcza ze
pomiar miatby odbywac¢ si¢ dla wielu dlugosci fali. Z tych powodéw w pracy do
separacji sygnatow optycznych pochodzacych z poszczegdlnych czujnikéw postuzono
si¢ inng metoda, wykorzystujaca fakt, ze mozna tak zaprojektowaé wykorzystywane
W ieci czujniki, aby kazdy z nich modulowat widmo nat¢zenia w funkcji dtugosci fali
z16zng czestotliwoscig. Jezeli funkcje opisujacg  wartos¢ natezenia zrddla
promieniowania w funkcji dtugos$ci fali przemnozong przez funkcje trygonometryczng

typu sin(2moiites), gdzie oy, jest czgstotliwoscia modulacji widma natgzenia (np.
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czestotliwosciag wystepowania maksimoéw w widmie natezenia w funkcji dtugosci fali
promieniowania odbitego od interferometru Fabry’ego-Pérota), a ¢, jest faza
poczatkows, poddamy transformacji Fouriera, woéwczas transformata Fouriera sygnatu
wymnozonego 1 niewymnozonego s3 przesunigte wzgledem siebie o wartos¢ v,
zachowujac ksztatt widma zrodta. Jezeli w quasi-roztozonej sieci wykorzystamy kilka
czujnikow, wowczas, aby transformaty Fouriera od poszczegdlnych czujnikéw nie
zachodzily na siebie, konieczne jest, aby wartosci vy poszczegdlnych czujnikow roéznity
si¢ miedzy sobg o wartos¢ wieksza niz odwrotnos$¢ szerokosci widma wykorzystanego
zrédta promieniowania. Niestety, mozna przyja¢ z dobrym przyblizeniem,
ze interferometr Fabry’ego-Pérota wprowadza modulacj¢ okresowg widma nat¢zenia
promieniowania w funkcji dlugosci fali tylko w wypadku, kiedy szeroko$¢ widma
w funkeji dlugosci fali Zrédta promieniowania jest duzo mniejsza niz srodkowa dtugos¢
fali zrodta. Dzieje si¢ to dlatego, gdyz odleglosci miedzy poszczegdlnymi maksimami
wspotczynnika odbicia (jak i1 transmisji) w funkcji dlugosci fali wewnatrz wneki
Fabry’ego-Pérota dla danej jej dlugosci optycznej sa odwrotnie proporcjonalne od
dhugosci fali. Dlatego, wykorzystujac w przetwarzaniu sygnatow transformacj¢ Fouriera
widma nat¢zenia mierzonego promieniowania optycznego na wyjsciu sieci, nalezy
uwzgledni¢ réwniez dodatkowe poszerzenie transformaty Fouriera sygnatow

pochodzacych od poszczegodlnych sensorow.

Z punktu widzenia mozliwo$ci separacji sygnatow pomiarowych od poszczegélnych
czujnikOdw quasi-roztozonej sieci bardziej korzystna jest analiza oparta na transformacji
widma nat¢zenia promieniowania na wyjsciu sieci, jezeli widmo to jest przedstawione
nie w funkcji dtugosci fali, ale jej czestotliwosci — albo jeszcze lepiej, w funkcji liczby
falowej fali wewnatrz wneki interferometru, gdyz przy takim przedstawieniu potozenie
maksiméw linii widmowych w funkcji liczby falowej mozna opisa¢ funkcja okresowa
(w przeciwienstwie do widma w funkcji czgstotliwosci fali, wykorzystanie liczby
falowej umozliwia uwzglednienie wpltywu zjawiska dyspersji w  osrodku
wypetniajacego wngke Fabry’ego-Pérota na polozenie poszczegdlnych maksimow
w widmie).

Z punktu widzenia mozliwosci separacji sygnatow pomiarowych od poszczegdlnych
czujnikow podstawowym ograniczeniem maksymalnej liczby czujnikdw sg poziomy

sygnatéw rejestrowanych od poszczegdlnych czujnikéw, jak i rozdzielczo§¢ widmowa

wykorzystanego analizatora widma. Jezeli poziom sygnatow od poszczegdlnych

43


http://mostwiedzy.pl

A\ MOST

czujnikow bedzie wystarczajacy, to maksymalna liczba czujnikow w sieci bedzie

proporcjonalna do szerokosci widma zastosowanego zrodta promieniowania.

W celu weryfikacji czy opisane w punktach 3.2—3.3 konstrukcje czujnikow mogg zostac
zaimplementowane do  pomiaru  temperatury W  quasi-roziozonej  sieci
niskokoherencyjnych czujnikow $wiattowodowych, przeprowadzone zostaly badania
eksperymentalne. Pomiary z wykorzystaniem konstrukcji niskokoherencyjnych
czujnikow swiattowodowych do pomiaru temperatury wykorzystujacych zmiane
dtugosci  wneki interferometru Fabry’ego-Pérota przeprowadzono w uktadzie

pomiarowych przedstawionym na rys. 4.4.1.
C |
- Zrédio swiatta
czujniki \
Swiattowodowy (
sprzegacz 2x2 ] ﬂﬂﬁ
) L Lin,_

procesor
sygnatowy

komputer

Rys. 4.4.1. Schemat uktadu do pomiaru temperatury w quasi-roztozone;j sieci niskokoherencyjnych
czujnikow swiattowodowych.

W ukladzie jako zZrodlo promieniowania optycznego zastosowano diodg
superluminescencyjng o $rodkowej dlugosci fali A = 1310 nm. Interferometry
czujnikowe (szczegdlowo opisane w punkcie 3.2) zostaty polaczone z pozostalymi
elementami ukladu pomiarowego przy uzyciu jednomodowego sprzggacza
swiattowodowego 2x2, o wspotczynniku podziatu sygnatu 50:50.

W trakcie eksperymentu czujnik nr 1 utrzymywany byl w temperaturze pokojowe;j
(22°C), natomiast czujnik nr 2 byl podgrzewany w kalibratorze temperatury Ametek
ETC-400A w zakresie od 30°C do 130°C, z krokiem pomiarowym wynoszacym 10°C.
Eksperyment przeprowadzono zaréwno dla temperatury narastajacej, jak i1 malejace;.
Sygnal pomiarowy rejestrowano jednocze$nie z obu czujnikow, na jednym
interferogramie. Rysunki 4.4.2 oraz 4.4.3 przedstawiajg wykresy widma zarejestrowane

w trakcie pomiaru temperatury wynoszacej 30°C (rys. 4.4.2) oraz 70°C (rys. 4.4.3).

44


http://mostwiedzy.pl

/\/\\ MOST WIEDZY Pobrano z mostwiedzy.pl

J——

1,0 1
0,9 ~
0,8 ~
0,7 A
0,6 A
0,5 A1
0,4 A
0,3 -
0,2
0,1 -

0,0 T T T T i
1225 1250 1275 1300 1325 1350

A [nm]

I Ja.u]

Rys. 4.4.2 Interferogram zarejestrowany dla pomiaru temperatury wynoszacej 30°C w cyklu wzrastania
temperatury.
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Rys. 4.4.3 Interferogram zarejestrowany dla pomiaru temperatury wynoszacej 70°C w cyklu wzrastania
temperatury.

Analiza danych pomiarowych wymagata przeprowadzenia transformacji Fouriera celem
odseparowania od siebie sygnatéw pochodzacych z czujnika nr 1 i czujnika nr 2. Rys.
4.4.4 przedstawia przyktadowy wykres transformaty Fouriera danych pomiarowych,

gdy oba czujniki byty jednocze$nie podtaczone do uktadu pomiarowego.
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Rys. 4.4.4 Wykres transformaty Fouriera sygnatu zarejestrowanego dla pomiaru temperatury wynoszacej
70°C w cyklu wzrastania temperatury. Czgstotliwos¢ widmowa definiowana jest jako liczba maksimow
przypadajaca na jednostke szerokosci widma.

Jak mozna zauwazy¢, znaczace skladowe widma sygnaldow pomiarowych z obu
czujnikbw sa od siebie wyraznie odseparowane. Efekt taki osiggnigto dzigki
zastosowaniu mocno roznigeych sie dlugosci wneki interferometru Fabry’ego-Pérota
dla kazdego z czujnikéw. Znaczace sktadowe widma sygnal pochodzacego z czujnika
nr 1 oznaczono na wykresie czarng strzatka, natomiast sygnatu z czujnika 2 czerwona.

W celu uzyskania informacji o odlegtosci pomigdzy prazkami widmowymi konieczne
byto przeprowadzenie odwrotnej transformacji Fouriera znaczacych skladowych widma
dla poszczegdlnych czujnikow, w wyniku ktorej otrzymano indywidualne
interferogramy dla kazdego z czujnikoéw (rys. 4.4.5-4.4.6). Poniewaz w odwrotne]
transformacji Fouriera sktadowe state z obu czujnikow nie byly uwzgledniane (nie
mozna byto ich odseparowac), uzyskane w ten sposob interferogramy roéznig si¢ swoim
ksztattem od mierzonych bezposrednio — brak sktadowe;j statej nie ma istotnego wptywu
na mozliwo$¢ wyznaczenia warto$ci mierzonej temperatury przez poszczegdlne
czujniki. Na rys.4.4.5 przedstawiono wynikowy interferogram dla czujnika nr 1
(temperatura wynoszaca 22°C), natomiast na rys. 4.4.6 widoczny jest interferogram
zarejestrowany dla sygnalu pochodzacego z czujnika nr 2 w trakcie pomiaru

temperatury wynoszacej 70°C.
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Rys. 4.4.5 Wykres widma sygnalu pochodzacego z czujnika nr 1 utrzymywanego w temperaturze
wynoszacej 22°C.
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Rys. 4.4.6 Wykres widma sygnatu pochodzacego z czujnika nr 2 w trakcie pomiaru temperatury
wynoszacej 70°C.

Poniewaz czujnik nr 1 na potrzeby tego eksperymentu utrzymywany byl w stalej
temperaturze wynoszacej 22°C, doktadnej analizy wszystkich zarejestrowanych widm
sygnatu pomiarowego dokonano wylgcznie dla czujnika nr 2. Wyznaczono potozenie
najwyzszego prazka widmowego w kazdym z zarejestrowanych interferogramow. Na
rys. 4.4.7 przedstawiono wykres zaleznosci dlugosci fali wtasciwej dla najwyzszego
prazka widmowego (prazka centralnego) od mierzonej temperatury. Jak mozna
wywnioskowa¢ z rys. 4.47, wraz ze wzrostem temperatury polozenie prazka
centralnego przesuwa si¢ w kierunku wyzszych dlugosci fali. Wysoka wartos¢

wspolczynnika determinacji R? wynoszaca 0,9777 wskazuje na bardzo dobre
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dopasowanie wyznaczonej krzywej y = 0,0471x + 1284,8. Warto podkreslic,
ze polozenie prazka centralnego bylo takie samo, lub nieznacznie rdznigce si¢, zaroOwno
w przypadku pomiaru temperatury narastajaco jak i malejgco. Z tego powodu obliczone

dtugosci fali dla obu serii pomiarowych pokrywajg si¢ na wykresie z rys. 4.4.7.
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Rys. 4.4.7 Wykres zalezno$ci potozenia prazka centralnego od mierzonej wartosci temperatury.
W wyniku przeprowadzonych badan mozna stwierdzi¢, ze zastosowanie opracowanej
w punkcie 3.2 konstrukcji  niskokoherencyjnego, $wiattowodowgo  czujnika
wykorzystujacego zmiang dtugosci wneki interferometru Fabry’ego-Pérota umozliwia

pomiar w quasi-roztozonej sieci czujnikow dziatajacej z tylko jednym zZrédiem

promieniowania optycznego. Liczba czujnikow, ktore moga pracowaé W Sieci przy
jednoczesnym odseparowaniu sygnatow, ograniczona jest jedynie przez szeroko$é

potéwkowa zastosowanego Zrodla Swiatla.

Powyzsze dowodzi drugg teze rozprawy: interferometria niskokoherencyjna

umozliwia realizacje quasi-rozlozonych sieci czujnikowych.

Warto w tym miejscu zaznaczy¢, ze chociaz ze wzgledu na koszty eksperyment
przeprowadzono na sieci, w sktad ktoérej wchodzilty dwa sensory, jej rozbudowa jest
mozliwa poprzez zastgpienie jednego z czujnikdéw podiaczonych do sprzggacza
nastepnym ogniwem sieci sktadajacego si¢ z nastgpnego sprzegacza, na wyjsciu ktoérego

moga znajdowac si¢ nastepne dwa czujniki lub czujnik 1 dalsze ogniwa sieci. Takich
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ogniw sktadajacych si¢ ze sprzggacza i czujnika moze by¢ wiele. Wykorzystanie w sieci
sprzggaczy pozwala na daleko idaca optymalizacj¢ sieci z punktu widzenia poziomu
odbieranego sygnatu z poszczegdlnych czujnikdw, np. mozna wykorzysta¢ sprzegacze
0 innym podziale niz 50:50. Zastosowanie sprz¢gaczy, cho¢ komplikuje budowe sieci,
jest szczegodlnie korzystne, jezeli poszczegdlne czujniki wykazuja duze straty (to jest,
jezeli suma mocy promieniowania odbitego od i transmitowanego przez interferometr
Fabry’ego-Pérota, a nastgpnie transmitowanego w rdzeniu $wiattowodu jest duzo
mniejsza niz moc promieniowania padajgcego na interferometr). Moze mie¢ to miejsce
na przyktad w sytuacji, gdy dlugo$¢ wneki jest wicksza od zakresu Rayleigha wigzki
ulegajacej zjawisku dyfrakcji wewnatrz wneki interferometru. W takim wypadku duze
straty wynikaja z tego, ze cze$¢ mocy promieniowania zamiast dalej propagowaé
W rdzeniu $wiatlowodu jest tracona w plaszczu (problem dyfrakecji we wnegce 1 jego
nastepstwa byl omawiany w [50]). Zjawisko dyfrakcji i jego nastgpstwa mozna poming¢
w czujnikach z bardzo krotka wngka (to jest krotsza od zakresu Rayleigha). W tej
sytuacji mozliwa jest budowa czujnika quasi-roztozonego sktadajacego si¢ z szeregowo
polaczonych ogniw §wiattowdd-wneka-§wiattowadd.

Ogoélnie  mozna  stwierdzi¢, ze  projektowanie sieci  skladajacych  sie¢
Z niskokoherencyjnych czujnikéw $wiattowodowych wykorzystujacych zewnetrzne
interferometry Fabry’ego-Pérota jest znacznie trudniejsze, zwlaszcza wobec sieci
skladajacych si¢ z czujnikéw z siatkami Bragga. Te ostatnie mozna bowiem tak
zaprojektowac, aby mialy bardzo male straty. Ponadto wykazujg bardzo selektywne
odbicie dla promieniowania o konkretnej dilugosci fali (dla ktorej spetniony jest
warunek Bragga) i bardzo duza transmisje¢ dla innych dlugosci fali. Promieniowanie,
ktére nie zostalo odbite od siatki Bragga moze by¢ wykorzystane do pracy innych
czujnikOw o innej stalej sieci w siatce Bragga. Takich udogodnien nie maja
niskokoherencyjne czujniki Swiattowodowe z interferometrem Fabry’ego-Pérota,
w ktorych promieniowanie odbite 1 transmitowane jest modulowane w catym zakresie
widma zrodta promieniowania i ktére czegsto wykazuja sie znacznie wigkszymi stratami.
Czyni to dowdd drugiej tezy przy wykorzystaniu czujnikdw z interferometrem

Fabry’ego-Pérota tym bardziej znaczacy.

Pomiar temperatury w uktadzie wykorzystujacym niskokoherencyiny, swiattowodowy

czujnik z warstwa ZnQO jako wneka interferometru Fabry’ego-Pérota
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Schemat blokowy niskokoherencyjnego uktadu do pomiaru temperatury przedstawiono
na rys. 4.4.8. Jako interferometry czujnikowy wykorzystano konstrukcje opisana
w punkcie 3.3. W charakterze zZrodta promieniowania zastosowano diod¢
superluminescencyjna o srodkowej dhugosci fali A = 930 nm. Czujnik podgrzewano
w przedziale od 50°C do 300°C przy uzyciu kalibratora temperatury Ametek ETC-
400A.

Rys. 4.4.8 Niskokoherencyjny uktad pomiarowy wykorzystujacy czujnik z warstwa ZnO jako wneke
swiattowodowego interferometru Fabry’ego-Pérota: (1) zrodlo swiatta; (2) jednomodowy sprzegacz 2x1;
(3) wejscie kalibratora temperatury; (4) wskaznik temperatury; (5) analizator widma optycznego.

Doktadny opis przeprowadzonych badan zamieszczono w publikacji ,,ALD thin ZnO
layer as an active medium in a fiber-optic Fabry—Perot interferometer” [68] (peten
tekst publikacji na stronie 77). W publikacji omoéwiono réwniez proces wytwarzania
I charakteryzacji warstwy ZnO naniesionej na czoto §wiattowodu.

Zarejestrowane w trakcie eksperymentu interferogramy zostaly poddane analizie
majacej na celu wyznaczenie dlugosci fali wystgpowania maksymalnego prazka

widmowego. Wyniki pomiaru przedstawiono na rys. 5 w publikacji [68].

Wykres zaleznosci lokalizacji prazka centralnego od warto$ci temperatury znajduje si¢
na rys. 4.4.9. Na wykresie zaznaczono zardwno warto$ci zmierzone w trakcie
podgrzewania czujnika jak i chtodzenia. Jak mozna zaobserwowac na rys. 4.4.9, wraz
ze wzrostem temperatury potozenie prazka centralnego w widmie pomiarowym zmienia

sie¢ w kierunku nizszych dlugosci fali.
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Rys. 4.4.9 Zaleznos¢ potozenia maksymalnego prazka widmowego od mierzonej temperatury [68].

Wyniki przeprowadzonego eksperymentu wskazuja na to, ze czujnik wykorzystujacy
warstwe ZnO jak wngke interferometru Fabry’ego-Pérota moze stluzy¢ do pomiaru
temperatury w zakresie od 50°C do 300°C. Co wigcej jezeli, podobnie jak w konstrukcji
opisanej w punkcie 3.2, w tym czujniku zastosuje si¢ modyfikacj¢ dtugosci wneki
interferometru poprzez nanoszenie warstw ZnO o roéznych grubosciach, to czujnik ten

moze zosta¢ z powodzeniem wykorzystany do tworzenia quasi-roztozonych sieci.

W tym miejscu ponownie dowiedziono druga teze rozprawy: interferometria

niskokoherencyjna umozliwia realizacje quasi-roztozonych sieci czujnikowych.
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Rozdzial 5

Podsumowanie

Ogdlng tematyka rozprawy sa niskokoherencyjne czujniki §wiattowodowe i mozliwosci
ich wykorzystania w zlozonych systemach pomiarowych uwzgledniajacych prace
W sieci czujnikow przy pomiarach na duzych odleglosciach. Wsrod tego typu czujnikow
szczegolnie interesujgce sa niskokoherencyjne czujniki swiattowodowe z zewnetrznym
interferometrem Fabry’ego-Pérota. Sg one, w pordwnaniu z innymi rozwigzaniami (np.
czujnikami wykorzystujacymi siatki Bragga lub interferencj¢ miedzymodowa), jeszcze
stosunkowo mato rozpoznane i dlatego rzadko stosowane. W pracy przedstawiono
zasade ich dzialania oraz mozliwosci ich wykorzystania w pomiarach roznych wielkos$ci
fizycznych. W pracy zrealizowano kilka celow. Jednym z nich bylo opracowanie
r6znych konstrukcji czujnikow:

1. czujnikéw umozliwiajacych pomiar wspotczynnika zatamania wybranych cieczy,
a takze bardziej ztozonych osrodkow (np. krwi ludzkiej) oraz przemieszczenia;
w konstrukcji  czujnika zastosowano zwierciadta wneki Fabry’ego-Pérota
wykonane z r6znych materiatow (szklo kwarcowe, srebro, warstwa diamentowa),
a dhugos¢ wneki mogta byta regulowana w zakresie od 50 um do 500 um —
w zalezno$ci od potrzeb;

2. czujnika temperatury wykorzystujacego zmiany wspotczynnika zatamania
warstwy ZnO naniesionej bezposrednio na czoto $wiattowodu jednomodowego
typu SMF-28, ktora stanowita wnegke Fabry’ego-Pérota o dtugosci 310 nm;

3. czujnikow temperatury wykorzystujacych zmiang dlugosci wngki Fabry’ego-
Pérota pod wpltywem rozszerzalnosci termicznej mosigdzu; w celu mozliwosci
wykorzystania poszczegélnych czujnikow w quasi-roztozonej sieci, ich dlugosci
wnek rdznity sie¢ miedzy soba (réznica rzedu setek mikrometrow).

Kazda z opracowanych konstrukcji zostala poddana badaniom eksperymentalnym
w specjalnie opracowanych przez autora systemach pomiarowych, wykorzystujacych

zrodta niskokoherencyjne o réznych dtugosciach srodkowej fali i szerokosciach widma
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oraz analizator widma umozliwiajacy akwizycje danych pomiarowych z duza
rozdzielczoscia ~ widmowsa.  Przetestowano prace czujnikbw w  ukltadach
umozliwiajgcych pomiary jednopunktowe, a takze wielopunktowe.

W pierwszej czesci pracy (rozdzial 1) przedstawiono informacje na temat czujnikow
swiattowodowych. Dokonano rowniez analizy stanu wiedzy w zakresie metod pomiaru
warto$ci wspolczynnika zalamania oraz przemieszczenia przy uzyciu czujnikow
swiattowodowych. W rozdziale 2 pracy przedstawiono cele pracy oraz motywacj¢ do
przeprowadzenia badan nad niskokoherencyjnymi czujnikami §wiattowodowymi oraz
postawiono tezy pracy. Rozdziat 3 zawiera szczegdtowy opis opracowanych konstrukeji
niskokoherencyjnych  czujnikéw  $wiattowodowych. Badania eksperymentalne
przeprowadzone w celu weryfikacji tez pracy zostaly szeroko opisane w rozdziale 5.
Przedstawione wyniki byly przedmiotem 7 publikacji, w tym 4 ktére ukazaly si¢
w czasopismach z listy Journal Citation Reports (JCR) oraz 3 publikacji
w doniesieniach konferencyjnych indeksowanych w bazie Web of Science (WoS).

Tresci publikacji zostaly zataczone do rozprawy.

W pracy postawiono dwie tezy. Pierwsza z nich dotyczyta mozliwosci wykorzystania
interferometrii niskokoherencyjnej w konstrukcji czujnikdw pracujacych w warunkach
zmiany tlumienia sygnalu w torze optycznym poza miejscem pomiaru. W celu
weryfikacji tej tezy autor opracowal system pomiarowy, w ktorym interferometr
czujnikowy podtaczono do uktadu detekcji za pomocg dhugiego odcinka $wiattowodu
znajdujacego si¢ na szpuli. W tym wypadku na zmiang tlumienia sygnalu w torze
optycznym miala wplyw zaréwno jego dlugos¢, jak 1 zgigcie $wiattowodu
spowodowane jego nawini¢gciem. Pomiary zostaty przeprowadzone z wykorzystaniem
niskokoherencyjnego czujnika przemieszczenia. Wyniki eksperymentu pokazaty,
ze wnoszone przez dlugi odcinek $wiattowodu tlumienie nie miato znaczacego wplywu
na doktadno$¢ pomiaru. Tym samym zrealizowano kolejny z postawionych w pracy

celow oraz dowiedziono pierwszej tezy, co podkreslono w punkcie 4.3.

Druga teza dotyczyta mozliwosci wykorzystania interferometrii niskokoherencyjnej do
realizacji quasi-roztozonych sieci czujnikowych. Gléwnym problemem, jaki nalezato
rozwigzac, byto rozrdznienie sygnalow pomiarowych pochodzacych od poszczegolnych
czujnikow. W rozprawie wykazano, ze mozna to osiaggnaé, wykorzystujac czujniki
0 r6znych dlugosciach wngki Fabry’ego-Pérota. Takie rozwigzanie wprowadza zmiany

thumienia sygnalu optycznego w funkcji dlugosci fali z réznymi czestotliwo$ciami.
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Rozrdéznienie sygnatow pomiarowych z czujnikow bylo mozliwe dzigki wykonaniu
transformacji Fouriera zarejestrowanego pomierzonego widma. Aby zrealizowac¢ ostatni
cel pracy i zweryfikowa¢ drugg teze, opracowano i przebadano sie¢ czujnikow
temperatury wykorzystujacych wneki Fabry’ego-Pérota o roznej diugosci. Analiza
wynikéw eksperymentu wskazuje na to, ze przez odpowiedni dobor dtugosci wngk
mozliwa jest separacja sygnatow pomiarowych z poszczegdlnych czujnikow w taki
Sposob, aby wzajemnie si¢ one nie zaklocaly, a pomiary wartos$ci temperatury byty
jednoznaczne w kazdym punkcie sieci. Powyzsze dowodzi drugiej tezy rozprawy,
a pelny opis badan zawarto w punkcie 4.4.

Dowodzac obu tez pracy wykazano, ze opracowane konstrukcje niskokoherencyjnych
czujnikéw $wiattowodowych moga by¢ z powodzeniem wykorzystywane w bardzo
ztozonych sieciach pomiarowych, posiadajacych wiele czujnikdw rozmieszczonych
w duzej odleglosci od siebie.

Do oryginalnych osiagni¢¢ autora naleza:

- opracowanie nowych konstrukcji niskokoherencyjnych czujnikow
Swiattowodowych do pomiaréw: przemieszczenia, wspotczynnika zatamania
| temperatury;

- zaimplementowanie w tych konstrukcjach cienkich warstw ZnO umozlwiajacych
pomiar temperatury oraz warstw diamentowych rozszerzajacych funkcjonalnosé¢
czujnikow (np. odporno$¢ na uszkodzenia mechaniczne, optymalizacja
wspotczynnika odbicia w celu uzyskania pozadanego kontrastu prazkéw
widmowych);

- opracowanie metody analizy pracy niskokoherencyjnych  czujnikow
Swiattowodowych z zewnetrznym interferometrem Fabry’ego-Pérota;

- zaprojektowanie i wykonanie systemow pomiarowych wspotpracujacych
z opracowanymi czujnikami;

- zaprojektowanie 1 wykonanie sieci czujnikoOw wraz z opracowaniem metody
separacji sygnatow pomiarowych.

Wyniki badan przedstawione w rozprawie oczywiscie nie wyczerpuja wszystkich
probleméw zwigzanych z niskokoherencyjnymi czujnikami $wiattowodowymi.
W czasie jej realizacji pojawito si¢ wiele nowych probleméw i1 pomystow ich
rozwigzania. W szczegolno$ci zwigzanych z realizacja sieci czujnikowych i mozliwosci
ich realizacji z wykorzystaniem zrodet szerokopasmowych wykorzystujacych generacje

tzw. supercontinuum i szybkich laserow przestrajalnych w szerokim zakresie dlugosci
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fali (tego typu zrodta sg szeroko stosowane w optycznej tomografii koherentnej — OCT).
Planowane s3 takze badania nad czujnikami do zastosowan biomedycznych
z sfunkcjonalizowang powierzchnig, aby uzyska¢ duza selektywnos$¢ pomiarow (np. na

okreslone patogeny).
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A. Application of thin diamond films in low-coherence
fiber-optic Fabry Pérot displacement sensor

Samodzielny wktad autora rozprawy w powstanie tej publikacji polegal na udziale w:

1. Przeprowadzeniu  eksperymentoéw  z  wykorzystaniem  interferometrii
niskokoherencyjnej, ktorych wyniki wykorzystano w publikacji;

2. Przetwarzaniu danych i interpretacji wynikow pomiardéw interferometrycznych;

3. Przygotowaniu czesci rysunkow;

4. Napisaniu cz¢sci manuskryptu.
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The novel fiber-optic low coherence sensor with thin diamond films is demonstrated. The undoped and boron-
doped diamond films were elaborated by the use of the microwave plasma enhanced chemical vapor deposition
(MPE CVD) system. The optical signal from the Fabry-Pérot cavity made with the application of those thin films is
sensitive to displacement. The sensor characterization was made in the range of 0-600 um. The measurements
were performed using two superluminescent diodes (SLD) with central wavelengths of 1290 mm and
1550 mm and the output signal was analyzed by the measurement of the modulation change of spectral pattern.
Furthermore, very good coefficient of the determination R? > 0.9565 and the visibility of optical measured signal
equal to 95.6% were achieved.

© 2016 The Authors. Published by Elsevier B.V. This is an open access article under the CC BY-NC-ND license

(http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/).

1. Introduction

Fiber optic interferometric sensors are dedicated to measure the
broad range of physical and biochemical quantities, such as tempera-
ture, and refractive index [1-5]. However, the displacement sensor
gives us the opportunity to measure many quantities, whose changes
can be transferred into the displacement change for example: pressure,
velocity, acceleration and others [6-9].The application of low-coherence
interferometry in fiber-optic sensor gives us the possibility to obtain
very high value of resolution and dynamic of measurement as in the
conventional interferometry [10-12]. However, by the use of low-
coherence interferometry, it is possible to obtain sensors, what is the
proof for any changes of the optical signal intensity of the measured sig-
nal. It is so because in low-coherence sensor the information is encoded
in the changes of the spectrum of measured signal. Fiber-optic interfer-
ometric sensors can be done in many configurations, however, the ap-
plication of the low-finesse Fabry-Pérot interferometer in reflective
mode was chosen due to the broad range of its good points, including
inter alia: relatively simple configuration, potentially low cost, high res-
olution and low thermal inertia. Furthermore, due to its small size, it is
possible to make nearly point wise temperature measurement. Recent-
ly, optical fiber sensors, which make the optic sensors more appealing
than ever, are to be obtained in a simple and inexpensive manner
[13-15]. Furthermore, the metrological parameters of such sensors are
determined by the materials which were used for the construction of

* Corresponding author.
E-mail address: mjedrzej@eti.pg.gda.pl (M. Jedrzejewska-Szczerska).
! Equally contributing authors.

http://dx.doi.org/10.1016/j.diamond.2016.02.015

their elements such as mirrors. Most commonly used, as a reflective sur-
face in the Fabry-Pérot interferometers, are silver mirrors. This material
is cheap and sufficiently well reflecting a light beam, however, it is
chemically unstable and sensitive to mechanical damage. Hence, the
need to implement other materials, such as the reflective surfaces in
order to achieve greater resistance to harmful mechanical and chemical
conditions, seems to be of the great range.

In spite of this, in the last years diamond has started to be an attrac-
tive topic in engineers' applications. Different applications of diamond
films have been reported so far, e.g., microelectromechanical systems
(MEMS), high power electronics, high-frequency devices, electrochem-
ical sensors or protective coatings for biomedical applications [16].

Thin diamond films are mainly synthesized using microwave plasma
enhanced chemical vapor deposition (UPE CVD). This technique allows
the manufacture of diamond thin films representing such structural
properties as: thickness, grain size, texture, chemical composition, de-
fect concentration and surface morphology. The abovementioned fea-
tures are adjusted by changing the process conditions including
temperature, thickness or doping, along with the selection of the sub-
strate material and, moreover, have a strong impact on fundamental
properties that involve optical, mechanical, electrical and other attri-
butes of diamond films [17-20].

Here, the fiber-optic displacement sensor with new reflective layer
made of silicon protected with thin diamond film is described. The
undoped diamond and boron-doped diamond films were deposited
on silicon substrate by the use of microwave plasma enhanced chemical
vapor deposition. In the presented displacement sensor, thin diamond
films have been used due to their outstanding properties such as: bio-
compatibility, great chemical stability, remarkable hardness, high

0925-9635/© 2016 The Authors. Published by Elsevier B.V. This is an open access article under the CC BY-NC-ND license (http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/).
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Fig. 1. Extrinsic Fabry-Pérot interferometer working in reflective mode: M;, M, — cavity
mirrors, Ey — the amplitude of an electric vector of an incident wave; E;, E, — the
amplitude of an electric vector of wave reflected of the first and second mirrors,
respectively.

thermal conductivity, optical transparency. The sensor's optimal con-
struction was thoroughly examined so that the best metrological pa-
rameters can be reached.

2. Theory

The developed sensor was designed as an extrinsic Fabry-Pérot
working in the reflective mode, as shown in Fig. 1. The cavity mirrors
M, and M, use Fresnel reflection at the boundary between the single
mode optical fiber and the surrounding medium, as well as, the sur-
rounding medium and diamond films.

The theory of Fabry-Pérot interferometer has been discussed in the
literature [13-14,21], though without any very important effects. The
analysis of the work of the fiber-optic extrinsic Fabry-Pérot interferom-
eter should take into consideration: power loss effect in Fabry-Pérot
cavity caused by light beam divergence, the fact that the coefficient re-
flection of the mirror differentiates from each other and also the multi-
beam interference in Fabry-Pérot cavity. All of those problems affect the
work of the fiber-optic Fabry-Pérot interferometer and, therefore, they
are discussed in this section. The Fabry-Pérot cavity is formed by two

parallel mirrors with reflectivity R; and R,. Amplitudes of waves
reflected from mirrors in multi-beam interference with Gaussian
beam expansion-induced power attenuation can be expressed as [13-
14,21]:

E; = —VRi E
E; = VRy(1-Ry) Eov/a(x) ,
Es = RovRi(1=R) Eo (Vi)™ = E» VRiR; V) (M

EN+] = Ey \/Rlex/a(X)

for N>2
where: Ey — the amplitude of an electric vector of an incident wave;
E; — the amplitude of an electric vector of i-incident wave; Ry, Ry —
reflectivity of the first and the second mirror of the interferometer
respectively; a(x) — the attenuation coefficient of optical intensity
of a light beam in the Fabry-Pérot cavity; x — length of the Fabry-
Pérot cavity.

The resultant reflected scalar E, wave is given by:
Er:El + E2 +E3 F o (2)
and when changes the phase of the interfering beam is taken into
consideration:
E, =Eje® + Eye™ 4+ .. + E o2V (2.a)
where: 6 — phase difference: 6 = 4m %, x — length of the Fabry-Pérot
cavity.

Hence, it is possible to get the reflected intensity:

Iy = (EE;) 3)

where: the brackets () — denote time averages; the asterisk * — the
complex conjugation.

It is known that when the value of reflectivity of interferometer mir-
rors (Ry, Ry) is small and cavity length x: x )) A, then the transfer func-
tion of such interferometer is essentially of a two-beam interferometer
[14]. Taking this into account, amplitudes E;, and E;, of waves reflected
from the first and the second surface can be written as:

Elr: _\/E'EO } (4)
Eyr = (1—R1)va(x)R; - Eg
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Fig. 2. Raman spectra of diamond thin films: a) undoped diamond, b) boron-doped diamond.
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Fig. 3. SEM images of diamond films deposited on silicon substrate: a) boron-doped diamond, b) undoped diamond.

The optical intensity at the output of such interferometer can be
expressed by Eq. (5) as follows:

I, = I[1+ Vg - cosd) (5)

where: Vy — the visibility of interference fringes, I. — the static compo-
nent of the optical signal expressed by:

Ie = IRy + (1—Ry)? - Ryx(x) (6)

Iy = E3 — the intensity of light incident on the first boundary surface
of the interferometer.

In this situation Vj visibility of the interference pattern (Vy) in the
spectral domain is expressed [15]:

Vo = 2 Ja(X)RiRy(1—Ry) @)

Ry +(1—Ri)’aX)R,

In order to attain the best metrological parameters of the interfer-
ometer, the value of the visibility of the measured signal Vg should get
maximum what helps to decrease the required signal to noise ratio of
the detection set-up.

It can be seen that the maximization of the visibility value of the
measured signal V can be done by the optimal choice of the Fabry-
Pérot interferometer construction. A very important factor is to choose

Broadband light source Broadband light source

1300 nm 1550 nm
Fiber link
Optical
Spectrum
Analyzer

Sensing interferometer

Fig. 4. The experimental set-up.
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optical parameters of the material from which the mirrors are made.
Furthermore, one of the critical problems of the Fabry-Pérot construc-
tion is the proper fitting of the geometrical dimension of the cavity as
it influences the attenuation coefficient and, therefore, the visibility of
the optical signal intensity due to the divergence of a light beam in the
Fabry-Pérot cavity.

3. Materials and method
3.1. Nanocrystalline diamond film growth

Diamond films were synthetized in an MWPACVD system (SEKI
Technotron AX5400S, Japan) on silicon substrates (Si-100). The use of
nanodiamond DMSO/PVA base slurry with crystallites size 4-7 nm.
The substrates were seeded by means of spin-coating: 60 s with
4000 rpm.

Diamond thin films were deposited using the microwave plasma
assisted chemical vapor deposition (UPE CVD). The substrate tempera-
ture was approximately at 500 °C and the plasma excitation was
achieved by the microwave radiation (2.45 GHz). The base pressure in-
side the chamber was 10~ Torr and the process pressure 50 Torr. The
mixture of hydrogen, methane (1%) and diborane: hydrogen mixture
(for boron-doped samples — 5%, for undoped samples — 0%) filled the
chamber. The doping level of boron in the gas phase was 10,000 ppm.
The growth time was 60 min. Produced diamond films have thickness
in the range of 200-300 nm.

3.2. Raman spectra of diamond films

The chemical composition of the thin diamond films was investigat-
ed by Raman spectroscopy, using a confocal Raman microscope. The
system comprised of: an excitation source — 532 nm diode pumped
solid state (DPSS) laser, a 50 x magnification objective (NA = 0.75),
and a 50 um confocal aperture diode. Spectra were recorded in the
range of 200-3500 cm™ ' with measurement integration time of 100 s.

The Raman spectra of diamond films deposited on silicon substrates
are shown in Fig. 2. The spectra are typical to microcrystalline diamond
films, which is also in good agreement with SEM images below (Fig. 3).
Strong and sharp diamond peaks were observed for 1325 cm™ . The
sharp peak at 520 cm™ ! is assigned to silicon substrate.

Moreover, for the samples of doped diamond a band derived from
the boron doping (481 cm™ ! and 1231 cm™ ') can be observed. The lat-
ter peak is asymmetrical. This phenomenon is attributable to the Fano
effect [22]. It confirms the effective doping of the diamond films by
boron atoms.
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Fig. 5. The measurement signal from sensors with: a) the boron-doped diamond film, b) the undoped diamond film, c) the silver layer. During the experiment the light source with the

central wavelength 1290 nm was used.

3.3. SEM images of diamond films

The scanning electron microscope with tungsten source and variable
chamber pressure (VP-SEM) was used to define the surface of synthe-
sized thin films.

Fig. 3 shows SEM micrographs of the diamond morphology on the
silicon substrate. Complete coverage of the surface and the continuity
of the layers can be observed. Decrease of crystallites size with the addi-
tion of boron dopant [23] can be observed for silicon substrates.

3.4. The fiber-optic Fabry-Pérot displacement sensor with thin diamonds
films

In order to verify the possibility of using thin diamond films as a mir-
ror of Fabry-Pérot displacement sensor, a few constructions of sensors
were manufactured and tested. The structures consisted of diamond
thin films with thickness of 200 nm grown on silicon substrate. Two
kinds of diamond films were used: the undoped and boron-doped dia-
mond films. The measurement system set-up is shown in Fig. 4.

The setup utilizes superluminescent diode with Gaussian spectral
density (S1300-G-I-20: A = 1290 nm, ANpwum = 50 nm and S-1550-
G-1-20: N = 1550 nm, ANpwhm = 45 nm Superlum, Ireland) as a low co-
herence light source, connected to the sensor by a single-mode fiber
SMF-28 and an Ando AQ6319 optical spectrum analyzer with resolution
bandwidth set to 1 nm working as the detection setup. The fiber-optic
Fabry-Pérot interferometer was formed by the uncoated end surface
of the single-mode fiber and mirrors made from thin diamond films.
This interferometer was connected to the measurement system. The re-
sponse signals of the interferometer with different mirrors were record-
ed to choose optimal construction of the sensors to obtain the highest

value of visibility of the measured signal, defined as:

I max —I min

- I max + I min (8)
where: I,.x — the maximal intensity of the interference fringes, Inin —
the minimal intensity of the interference fringes.

The measured spectra of the signal from the Fabry-Pérot interferom-
eter in different configuration are shown in Figs. 5 and 6. In the first set-
up, the source with the central wavelength of 1290 nm was used. In the
second the source with the central wavelength of 1550 nm was used.
For each source three types of mirrors were investigated: silver — to ob-
tain the reference signal, the undoped and the boron-doped diamond
film deposited on the silicon substrate.

Based on the measurement spectra and Eq. (8) it was possible to
achieve the best value of the visibility for each sensor configuration.

According to data in Table 1, it can be observed that the use of
undoped thin films deposited on silicon substrate, as reflective surfaces,
allows achieving even higher value of visibility as when the silver mirror
is used. The value of the visibility of the measured signal when undoped
diamond films deposited on silicon substrate are used is smaller, yet still
acceptable and interesting for sensing applications. Boron doping has
the influence on surface morphology and chemical structure as well op-
tical properties: refractive index, extinction coefficient and absorption
coefficient. Boron concentration has the effect of reduction of crystallite
size.

4. Results and discussion

In the elaborated sensor, the difference between interfering beams
reflected from mirrors of the Fabry-Pérot cavity depends on the
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Fig. 6. The measurement signal from sensors with: a) the boron-doped diamond film, b) the undoped diamond film, c) the silver layer. During the experiment the light source with the

central wavelength 1550 nm was used.

distance between them. Any change of the phase difference between in-
terfering beams modifies the spectrum of the reflected signal I(v') ac-
cording to the following equation [21,24]:

9)

where: S(v) — the spectral distribution of the light source; R(v) — re-
flectivity of the Fabry-Pérot sensing interferometer.

The measured signal obtained from sensors in different configura-
tions is shown in Figs. 7, 8, and 9. Representative spectra measured for
different displacements are presented.

The visibility of the measured signal presented in Figs. 7, 8, and 9 is
good enough to confirm the validity of the designed approach. Compar-
ing the spectra from each figure a) part measured for the distance
300 um with part b) measured for the distance 450 pm it is possible to
note the difference between the distances between maximums in the
measured signal spectra caused by the change in the length of the inter-
ferometer cavity.

The analysis of the obtained spectra was based on the calculation of
spectral separation for each measured displacement, ranging from 50 to

Table 1
The visibility of the measured signal in the Fabry-Pérot interferometer.

Mirror material The central The central
wavelength of ~ wavelength of
light source: light source:
1290 nm 1550 nm

Silver 94.3% 94.4%

Undoped diamond film on silicon substrate 95.6% 66.9%

Boron-doped diamond film on silicon substrate ~ 33.4% 45.8%
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600 nm. The dependence of the displacement on the spectral separation
is plotted in Fig. 10.

It can be noted that presented results are well characterized by non-
linear dependence of displacement on the spectral separation. The anal-
ysis of the regression of obtained results indicates that it is possible to
estimate a trend line of results. Equations describing trend lines in the
form of exponential curves are presented in Fig. 10.

In order to assess whether the regression model explains the exper-
imental results, coefficient of determination R? should be calculated. It is
described by following expression:

R — Z:\::Vl (Xp _“)2 7
= 2
Do &

where x,, is the value expected by the regression model, pis the mean, x
is measured value of spectral separation.

Calculated coefficients of determination were also shown in Fig. 10
and are ranging from 0.9565 to 0.9967. This indicates that regression
model fits almost perfectly to presented results.

Results were compared with results from silver mirror, commonly
used as a reflective surface in the Fabry-Pérot interferometers. Charac-
teristics of interferometers using different layers are shown in Fig. 11.

As can be seen in Fig. 11a, in case of measurements with a source
with the central wavelength A = 1290 nm, undoped and boron-
doped diamond layers provide the similar sensitivity of a sensor as sen-
sor with silver mirror.

In case of measurements with a source with the central wavelength
N = 1550 nm, boron-doped diamond is the layer that has similar char-
acteristic of the spectral separation of the measured signal vs. the dis-
placement as that for sensor with silver mirror. The characteristic of
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Fig. 8. The measurement signal with the central wavelength 1290 nm and the boron doped diamond film. The length of Fabry-Pérot cavity is: a) 300 um, b) 400 pum.

undoped diamond has no such slope as silver mirror, but it provides suf-
ficient sensitivity so it can be utilized in reflective layers. The boron-
doped diamond characteristic deviates slightly from silver mirror, but
considering the benefits of using this material in the reflective layer
(e.g., resistance to mechanical damage and harmful chemical condi-
tions), the result is satisfactory for sensor applications.

The sensor characterization was made in the distance range extend-
ing from 50 to 600 um with resolution equal to 10 um. The output signal
was analyzed by measurement of the change of the spectral separation
between the maxima in spectral pattern.
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Bearing in mind the obtained results, it can be concluded that the ex-
amination of the diamond film, as the mirror in the fiber-optic Fabry-
Pérot interferometric displacement sensor, proves its capability of the
distance measurement along with satisfactory metrological parameters.

5. Conclusions
This article describes the use of thin diamond film as mirror of

Fabry-Pérot displacement sensor. Diamond thin films were deposited
using the microwave plasma assisted chemical vapor deposition on
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Fig. 9. The measurement signal with the central wavelength 1550 nm and the boron doped diamond film. The length of Fabry-Pérot cavity is: a) 350 um, b) 450 pm.
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silicon substrates. The dependency of the fiber-optic interferometer sig-
nal on distance changes in the low-coherence measurement set-up with
signal processing in spectral domain was examined. An asymmetric

=== Undoped diamond = = Boron-doped diamond —— Silver mirror

LT

E 16 R

c

— 14 y

§ 12 X

F= \

@ 10 \ \!

g 8 L N\

9 ° IS

- 1 L .

© ————

‘-8 2 e e

g 0

v 0 100 200 300 400 500 600 700

Displacement [mm]
=== Undoped diamond = = Boron-doped diamond —— Silver mirror

b) 2

E. 20

§16 )\

= \\

C 1 N

a A\N

NN

g 8 ‘\\\__7

g =

e

Wi 0 100 200 300 400 500 600 700

Displacement [mm]

Fig. 11. The comparison of characteristics of interferometers using different layers: a) for a
source with the central wavelength N = 1290 nm; b) for a source with the central
wavelength N = 1550 nm.
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configuration of the Fabry-Pérot interferometer working in reflective
mode was implemented. Such an interferometer was selected due to
its advantages that include the relatively simple configuration, poten-
tially low manufacturing cost and high resolution of measurement.
Moreover, owing to its small size, it makes it viable to take high spatial
resolution measurements.

The examination of the sensors' metrological parameters proves its
capability to measure the distance with good measurement parameters.
The illustrated preliminary results provide the base for constructing
biophotonic sensors ready for functional applications.

With a possible application of a fiber-optic low-coherence Fabry-
Pérot interferometer as a biosensor, the reflective surface should be bio-
compatible with the measured sample (e.g., bodily fluids) and provide
great chemical stability.

Prime novelty statement

Fabry-Pérot interferometer in fiber-optic configuration is widely
used for sensing application. It can be constructed using various mate-
rials as reflective elements, e.g., silver mirrors, zinc oxide layers, and
photonic fibers [1-5]. In this article we describe the first application of
thin diamond films in a low-coherence fiber-optic Fabry-Pérot sensor.
Furthermore, developed sensor was successfully used for displacement
measurements.
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B. ALD thin ZnO layer as an active medium in a fiber-
optic Fabry-Perot interferometer

Samodzielny wktad autora rozprawy w powstanie tej publikacji polegat na udziale w:

1. Przeprowadzeniu  eksperymentdow  z  wykorzystaniem  interferometrii
niskokoherencyjnej, ktorych wyniki wykorzystano w publikacji;

2. Napisaniu cze$ci manuskryptu.
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A novel optical fiber sensor of temperature using a thin ZnO layer fabricated by atomic layer deposition
(ALD) is demonstrated for the first time. The thin ZnO layer was grown on the face of a standard optical
telecommunication fiber SMF-28 and operates as a Fabry-Perot interferometer sensitive to temperature.
The interferometer characterization was made in the temperature range extending from 50 to 300°C

with resolution equal to 1°C. The output signal was analyzed by measurement of the shift of the maxima
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Fiber-optic sensor

Atomic layer deposition
Zinc oxide

Fabry-Perot interferometer

in spectral pattern. The sensitivity of temperature measurement is about 0.05 nm/°C. Furthermore, very
good linearity of the sensor was achieved with correlation coefficient R? =0.9984.

© 2014 Elsevier B.V. All rights reserved.

1. Introduction

Optical fiber sensors are successfully used not only in research
laboratories but also in medicine and in many areas of industry.
They can measure various physical quantities, especially: temper-
ature, humidity and distance [1-4]. Fiber optic sensors possess
unique advantages such as: immunity to electromagnetic field,
small dimensions and light weight. At present, fabrication of an
optical fiber sensor with the commonly used devices can be simple
and inexpensive, which makes the use of fiber optic sensor more
attractive than ever. Therefore, there is a need for materials that
could serve as a sensing layer in optical fiber sensors. Such layer
must be sensitive to changes, in a selected physical quantity, and
it must have a good adhesion to an optical fiber (usually to a silica
glass fiber of diameter of 125 wm) [5,6].

On the other hand, in recent years, zinc oxide (Zn0O) has drawn
attention of many researches as a very promising semiconducting
material. Usually, the researchers focus on the use of electro-optical

* Corresponding authors at: Gdafnsk University of Technology, Department of Elec-
Tonics, Telecommunication and Informatics, 11/12 Narutowicza, 80-233 Gdafisk,
>oland. Tel.: +48 583471361..

E-mail addresses: mjedrzej@eti.pg.gda.pl (M. Jedrzejewska-Szczerska),
ywierzba@eti.pg.gda.pl (P. Wierzba).

1ttp://dx.doi.org/10.1016/j.sna.2014.11.001
)924-4247]© 2014 Elsevier B.V. All rights reserved.

properties of ZnO, which can be used in optoelectronic devices,
such as optoelectronic modulators [7,8]. The other, common use
of ZnO layer is in the field of opto-chemical gas [9,10] or humid-
ity sensors [11]. Application of ZnO layers in optical fiber sensors
as a sensing medium, usually requires utilization of a physical phe-
nomenon such as a surface plasmon resonance [12] (whichrequires
functionalization of sensor’s surfaces) or the extensive use of spe-
cialized components such as dedicated planar waveguide [13] or
expensive sapphire fiber [14].

Ultrathin ZnO films have been synthesized using different
deposition techniques such as sol-gel, chemical vapor deposition,
electrodeposition, RF sputtering and atomic layer deposition [15].
Among these techniques ALD appears to be one of the most promis-
ing techniques due to its simplicity, reproducibility and the high
conformity of the obtained films. ALD is an innovative deposition
technique which allows the fabrication of metal oxide thin films
with tunable structural properties (thickness, grain size, chemical
composition, texture, surface morphology and defect concentra-
tion). These properties are tailored by changing process conditions
such as temperature, thickness or doping, as well as by selection of
the substrate material [16,17], and have a strong impact on optical,
mechanical, electrical and other fundamental properties of the ZnO
layers [18,19].

In this paper, an optical fiber sensor based on ZnO thin film for
temperature measurement is presented. The sensor employs
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Single-Mode Fiber,
ZnO

Single-Mode Fiber|

\

Fig. 1. Fabry-Perot interferometer with the cavity made of a ZnO layer: (a) sym-
metric configuration, (b) asymmetric configuration; h is the thickness of the cavity,
M, M, are the cavity mirrors.

low-coherence interferometry techniques to interrogate a
Fabry-Perot sensing interferometer filled with ZnO thin film,
deposited by the use of atomic layer deposition (ALD) on the
end-face of the standard single-mode optical fiber (SMF-28). In
order to attain the best metrological parameters of the setup,
the transmission function of the Fabry-Perot interferometer was
analyzed and its construction was optimized.

2. Theory

The zinc oxide thin films can be used in two basic extrinsic
Fabry-Perot fiber interferometer types, as shown in Fig. 1. The
cavity mirrors M; and M, use Fresnel reflection at the boundary
between the ZnO layer and the surrounding medium (i.e. optical
fiber or air).

The Fabry-Perot interferometer in symmetric configuration,
shown in Fig. 1a, can work both in the transmission and the reflec-
tion mode, while the asymmetric configuration, shown in Fig. 1b,
can be used only in the reflection mode. The latter configuration
is much more versatile, as it has a greater contact area with the
surrounding medium and provides free access to the mirror M,.
What is also significant, the transmission function of a Fabry-Perot
interferometer with optimized parameters can be approximated
by a two-beam interferometer, which simplifies measured signal
processing [20]. Therefore, for further analysis authors decided to
use the Fabry-Perot interferometer in an asymmetric configura-
tion.

For mathematical description, the following assumptions were
made:

(1) the deposited ZnO films do not exhibit the birefringence;

(2) the refractive index of the ZnO films in the spectral region of
interest, i.e. from about 600 nm to about 1600 nm, changes from
2.00 to 1.89, whilst the refractive index of media surrounding
such film will be assumed to be lower than that of ZnO;

(3) thickness of the film deposited on the fiber end-face is limited to
310 nm. Therefore, when such a film is illuminated by a near-
Gaussian beam from a single mode fiber, the diameter of the
beam does not increase appreciably in its path in the interfer-
ometer.

Based on the above assumptions, it is possible to describe the
Fabry-Perot interferometer using traditional plane wave model,
where the amplitudes of the Gaussian beams incident on and prop-
agating in the interferometer are described by the formulas derived
for plane waves. The analysis of the asymmetric Fabry-Perot inter-
ferometer, presented in Fig. 1b, is complicated, as the reflectivities
of mirrors My and M are no longer equal. The reflectivity % of
mirror My is given by [21]:

ngzﬂy (1)

ny+m

80

0.3

Reflectivity

600 800 1000 1200 1400 1600

Wavelength [nm]

Fig.2. Reflectivity R(A)ofanasymmetric Fabry-Perot interferometer with the cavity
made by filled by a ZnO layer in the spectral range from 420 nm to 1580 nm.

where n; is the refractive index of the ZnO layer and n; is the effec-
tive refractive index of the fiber. Similarly, reflectivity %, of mirror
M is given by [21]:

2
np —ns
Ny = | —— 2

> (ﬂz + 13 ) 2)
where nj3 is the refractive index of the surrounding medium (e.g.
air).

Assuming that ZnO has higher refractive index than the two
media surrounding it and employing the same technique as that
presented in chapter 7.6 of [21] for the case where %1 # 9%y, onecan
express reflectivity R of an asymmetric Fabry-Perot interferometer
by [21]:

R— Ry + RNy — 2/M1Nzc08 6 (3)
T 1+ R0y — 2R Rac0s 8’

where R and R, are the reflectivity of the cavity mirror M; and

M,, respectively, ¢ is the phase difference given by [21]:

¢:%m, (4)

where Ag is the wavelength in vacuum, h is the thickness of the ZnO
layer, n is the refractive index of the layer.
The refractive index of ZnO layer is given by [22]:

2
m_o_(ﬂ]])\{ (5)
A2 —0.3042>

where A is the wavelength expressed in pm.

Based on the numerical model outlined above, calculation work-
sheets were created in MathCAD v. 11 and reflection characteristics
of the asymmetric Fabry-Perot interferometer was calculated. The
calculations of reflectivity R as a function of wavelength A were
again conducted for 310 nm layer thickness values. The results are
presented in Fig. 2.

The decrease of refractive index of the medium behind mirror
M, results in a substantial increase in reflectivity of the interferom-
eter. It should be also noted that R(A) does not fall to zero, because
of substantial difference in reflectivity of mirrors My and M,.

Optical fiber Fabry-Perot sensing interferometers is seldom
used as intensity sensors. Most commonly, the detection relies
on spectral processing, implemented either using a broadband
source and optical spectrum analyzer, or using a tunable laser and
a detector, to minimize the impact of intensity fluctuations on the
measurement result. More spectral processing techniques require
at least half of the fringe to be covered by the spectrum of the
source. In the case of considered ZnO films, such requirement can
be fulfilled for the 310nm film in the range of 650-1000 nm of
wavelength.

n? =2.81418 +
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3. Experimental
3.1. Preparation of ZnO thin layer by ALD

Diethyl Zinc (DEZ) (Zn(CH2CH3),, 95% purity, CAS: 557-20-0)
was purchased from Sigma Aldrich. Silicon wafer p-type (100)
was obtained from Institute of Electronic Materials Technology
(Warsaw, Poland) and Glass substrates from ChemLand (Stargard
Szczecinski, Poland), as well as SMF-28 optical fiber. Substrates
were pre-cleaned in acetone, ethanol and de-ionized water for
5min to remove organic contaminants. A custom-made ALD reac-
tor was used for the synthesis of zinc oxide thin films. ALD was
achieved using sequential exposures of DEZ and H,O separated by
a purge of nitrogen with a flow rate of 100 sccm. The deposition
regime for ZnO consisted of 0.1s pulse of DEZ, 20s of exposure to
DEZ, 40 s of purge with nitrogen followed by 2 s pulse of H,0, 30 s of
exposure to H,O and finally 60s purge with nitrogen. 1250 cycles
were deposited on Si substrates, on glass substrates and optical
fibers at 100°C.

3.2. Characterization of the sensing layer

Structural properties of ZnO films were characterized by Scan-
ning electron microscopy (SEM), Ellipsometry, Energy-dispersive
X-ray spectroscopy (EDX) and Grazing Incidence X-ray diffrac-
tion (GIXRD). The morphology of the surface was studied using an
Asylum Research MFP-3D Atomic Force Microscope, operating in
tapping mode and equipped with a commercial silicon tip. The size
of the AFM images was 3 mm x 3 mm. SEM measurements were
performed using a Hitachi S-4800 microscope and EDX on Hitachi
S-4500 coupled with a Thermofisher EDX detector. The thicknesses
of ZnO layers were measured using a Semilab GES5E spectroscopic
ellipsometer (extended visible: 1.23-5eV). Structural characteri-
zations by GIXRD were performed using Bruker D5000.

Optical properties on ZnO thin films have been studied
with UV-vis transmittance (UV-vis spectrophotometer Shimadzu
UV-1700, the spectral range 300-1100 nm, 1 nm step) and photo-
luminescence spectroscopy (the spectral range 370-800 nm). The
excitation of luminescence was performed by a solid state laser
source (Nd:YAG, LCS-DTL-374QT, Russia, 355 nm, 13 mW/cm?). The
registration of the emitted spectra was provided by an experimen-
tal setup described by Abou Chaaya et al. [23].

3.3. Measurement of metrological properties of the fiber optic
ZnO sensor

In order to verify the possibility of using ZnO thin layer on the
top of optical fiber as a Fabry-Perot temperature sensor, a series
of test structures were manufactured [15] and tested. The struc-
tures consisted of a layer of ZnO grown using ALD on the end face
of SMF-28 fiber. The designed thickness of the layer was 310 nm.
The measurement system, used employed to test these structures,
is shown in Fig. 3. It consists of a superluminescent diode (Super-
lum Broadlighter S930, Gaussian spectral density, Ayax =932.4 nm,
AApwuMm =66.1 nm) acting as a light source, connected to the test
structure by a single-mode fiber, an Ando AQ6319 optical spec-
rum analyzer with resolution bandwidth set to 1 nm working as
‘he detection setup and temperature calibrator Ametek ETC-400A.

In the elaborated test structures, phase difference between
nterfering beams reflected from the ZnO thin film surfaces depend-
ng on the temperature. Any change of the phase difference
setween interfering beams modifies the spectrum of reflected sig-
1al I(v) according to [23]:

(v) = S(W)R(v) (6)

Fig. 3. The experimental set-up: (1) superluminescent diode; (2) fiber-optic
coupler; (3) Fabry-Perot interferometer; (4) temperature calibrator; (5) optical
spectrum analyzer.

where S(v)is the spectral distribution of the light source; R(v) is the
reflectivity of the Fabry-Perot sensing interferometer.

4. Results and discussion
4.1. ZnO layer characterization

Fig. 4a shows the SEM images of ALD ZnO thin films deposited
on Si substrates with 1250 cycles. The images indicate a confor-
mal coating of the Si substrate by the ALD ZnO films. The ZnO films
develop a rough surface with colonar growth. GIXRD diffraction
patterns of ZnO thin films are shown in Fig. 4b. The SEM image
confirms the 310 nm ZnO thickness calculated based on the growth
per cycles for ZnO films observed elsewhere (GPA = 0.25 nm). GIXRD
diffraction (Fig. 4b) shows peaks at 20 =31.74°, 34.42° and 36.22°,
respectively, corresponding to (100), (002) and (101) of ZnO as
generally observed with the ZnO thin films deposited by Abou
Chaayaetal.[23]. The AFM image of ZnO film is shown in Fig. 4c. The
sample showed good polycrystalline structure with well-shaped
nanograins. The average size of the nanograins was 40-60 nm. The
surface roughness value (Rms) was 2.82 nm. Transmittance spectra
of ZnO layer is shown in Fig. 4d. The samples were transparent in
the range of wavelengths 440-1100 nm. The absorption edge of the
ZnO film at 340-440 nm is typical for ZnO nanostructures. Optical
density (OD=In(1/T), where T is transmittance) was used for cal-
culations of band gap [23,25]. The band gap of ZnO film estimated
according to Abou Chaaya et al. [23,25] was 3.28 eV (Fig. 4e).

Room temperature photoluminescence spectrum of ZnO is
shown in Fig. 4f. Two emission bands in UV and Visible range are
observed. The analysis of the spectrum performed by Origin soft-
ware showed single peak positions. The peaksin UV regionat3.3 eV,
3.25eV and 3.16 eV correspond to free (FX), bound (DYX) excitons
and the phonon replica, respectively [24-26]. The peaks at visi-
ble range at 2.24 and 1.9 eV correspond to the structural defects:
oxygen vacancy and interstitial oxygen, respectively [15,24].

4.2. Measured signal vs. temperature

The dependence of the measured signal spectra of presented
interferometer on the temperature ranging from 50 to 300°C is
plotted in Fig. 5a and b. The positions of the maxima in the spectral
pattern shift to shorter wavelengths during heating.

Similarly, the spectra of the measured signal acquired during
cooling (from 300 to 50°C) are shown in Fig. 6.

It can be noted that the position of maxima in the spectral pat-
tern shift to the longer wavelengths during cooling.
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Fig. 4. (a)The SEM cross section image of ZnO ALD films deposited on Si substrates with 1250 cycles, (b) GIXRD, (c) AFM image, (d) transmittance spectra, (e) band gap
calculation of ZnO film and (f) room temperature photoluminescence spectrum of ZnO film.
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Fig. 5. The spectra of measured signal during heating: (a) in full measured range (910-980 nm); (b) in the range of 920 to 950 nm.

82


http://mostwiedzy.pl

A\ MOST

92 M. Jedrzejewska-Szczerska et al. / Sensors and Actuators A 221 (2015) 88-94

b)

Power [uW]

T T T T T T T 1
910 920 930 940 950 960 970 980 990
Wavelength [nm]

Power [uW]

T T T T T |
920 925 930 935 940 945 950
Wavelength [nm]

Fig. 6. The spectra of measured signal during cooling: (a) in full measured range (910-980 nm); (b) in the range of 920 to 950 nm.
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Fig. 7. The dependence of the spectral shift of measured signal on the temperature.

The dependence of the position of maxima in the spectral pat-
tern on the temperature during cooling and heating is shown in
Fig. 7.1t should be noticed that the maximum position changing per
temperature unit is almost constant over the investigated range.

The interferometer characterization was made in the temper-
ature range extending from 50 to 300°C with resolution equal to
1°C. The output signal was analyzed by measurement of the shift
of the maxima in spectral pattern. The shift of the investigated
maxima of the spectral pattern equal to 13 nm was achieved in
investigated temperature range, thus the obtained sensitivity of
temperature measurement can be estimated as about 0.05 nm/-C.
Furthermore, we achieved very good linearity of the sensor with
correlation coefficient R% =0.9984.

The main difficulty during experiment was associated with anal-
ysis of the measurement signal, as the SMF-28 fiber working at the
~vavelength of A=932.4nm caused it to support the propagation
>f two modes. This resulted in the interference of the two modes
»n the detector, seen in Figs. 4 and 5, as periodic fringes modulat-
ng the reflectance spectrum. This modulation does not impair the
Tmeasurement process.

Taking into account the above results, we can say that the inves-
sigation of the ALD ZnO layer as an active medium in the fiber-optic
“abry-Perot interferometer confirms its viability of the tempera-
‘ure measurement with acceptable metrological parameters.

5. Conclusions

In this article the use of ALD ZnO thin layer as an active medium
of Fabry-Perot interferometer has been presented. The dependence
of the fiber-optic interferometer signal on temperature changes in
the low-coherence measurement set-up with signal processing in
spectral domain was investigated. The asymmetric configuration
of the Fabry-Perot interferometer working in reflective mode was
implemented. This interferometer was chosen because of its advan-
tages: relatively simple configuration, potentially low cost, high
resolution. Furthermore, because of its small size, it is possible to
make nearly point-wise temperature measurement.

The investigation of the ALD ZnO layer as an active medium
in the fiber-optic Fabry—Perot interferometer confirms its abil-
ity to measure temperature with acceptable/good measurement
parameters. For the first time, the fiber-optic temperature inter-
ferometric sensor in Fabry-Perot configuration was built with a
ALD ZnO 310 nm-thick layer on the top of a conventional SMF-28
fiber. Presented preliminary results form the basis for building a
temperature sensor ready for practical applications.
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Determination of refractive index dispersion using
fiber-optic low-coherence Fabry—Perot interferometer
implementation and validation

Katarzyna Karpienko,* Maciej S. Wrébel, and Matgorzata Jedrzejewska-Szczerska

Gdansk University of Technology, Department of Metrology and Optoelectronics, G. Narutowicza Street 11/12, Gdansk 80-233, Poland

Abstract. We present the implementation and validation of low-coherence Fabry—Perot interferometer for
refractive index dispersion measurements of liquids. A measurement system has been created with the use
of four superluminescent diodes with different optical parameters, a fiber-optic coupler and an optical spectrum
analyzer. The Fabry—Perot interferometer cavity has been formed by the fiber-optic end and mirror surfaces
mounted on a micromechanical stage. The positive result of the validation procedure has been determined
through statistical analysis. All obtained results were 99.999% statistically significant and were characterized
by a strong positive correlation (r > 0.98). The accuracy of the measured result of implemented low-coherence
Fabry—Perot interferometer sensor is from 83% to 94%, which proves that the sensor can be used in the meas-
urement of refractive index dispersion of liquids. © 2014 Society of Photo-Optical instrumentation Engineers (SPIE)[DOI: 10.1117/1.0E

.53.7.077103]
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1 Introduction

The refractive index is one of the fundamental optical proper-
ties of materials. This parameter depends strongly on the
composition of the material, including the dopant materials
and impurities contained within. In case of heterogeneous
materials, e.g., biological samples such as blood' or skin,
there is a significant variability of refractive indices, caused
by its dependence on the various components of the medium
under examination, such as cell membranes and organelles.!
Observation thereof enables the detection of small changes
of structure and composition of the examined material.

Each application has special requirements; thus, it is often
necessary to develop new methods or to adapt the existing
ones. In order to measure the liquid samples, fiber-optic sen-
sors are suitable because they provide lower invasiveness, as
measurements can be performed on a small sample volume,
without sample-handling procedures such as chemical
pretreatment.

Several other fiber-optic methods have been developed
for the measurements of refractive index. One such technique
relies solely on the fiber Bragg gratings, which are able to
achieve sensitivity in the range from 10™ to 107 RIU
(refractive index unit), and their subsequent modifications
such as long period gratings (LPG)** and tilted fiber Bragg
gratings (T-FBG).® However, the gratings are highly sensi-
tive to temperature and strain; therefore, their potential appli-
cations are somewhat limited. Ultra-high sensitivities of 107
RIU are offered by the sensors based on the whispering gal-
lery modes,*® which require complex microresonator manu-
facturing. Tapered fibers’ geometry is also used for sensing
purposes, especially for the surface plasmon resonance
(SPR).!° SPR is also a widely used technique in the refractive

*Address all correspondence to: Katarzyna Karpienko, E-mail: k.karpienko @
pro.wp.pl
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index measurements, which offers from 10~ up to 1077 RIU
sensitivity and selectivity in chemical and biomedical sens-
ings.!'"!¥ They rely on complex chemical surface function-
alization and are highly specialized for narrow and specific
applications.

In this paper, we present the implementation of the fiber-
optic low-coherence Fabry—Perot interferometer (LCFPI) for
refractive index dispersion measurements of fluids.'*!> The
advantages of the sensor over the aforementioned methods
lie mainly in its high sensitivity and broad dynamic range.
In contrast to other sensors, which often require specially
produced fibers (e.g., tapered, coated, microstructured, and
chemically functionalized), our LCFPI sensor does not need
any elaborated manufacture procedure, as it uses commer-
cially available components which reduce time and fabrica-
tion costs. An open FP cavity configuration is robust, easy
to clean, and enables modification for various sample hold-
ing needs. Ease of construction of this sensor offers the
possibility for miniaturization. Measurements may be rapid,
which permits further expansion of this method for various
applications ranging from online process monitoring, bed-
side intravenous fluid supply control, bulk laboratory analy-
sis, and other fast liquid analysis. Moreover, low-coherence
interferometry is the only interferometric method of the
absolute value measurement of the investigated parameter,
thus enabling direct measurements.'®

To confirm the effectiveness of the proposed measure-
ment method, we employed statistical validation procedure,
described step by step, which consists of the statistical tests
(Grubb’s test for outliers, Student #-test, and regression
analysis) and the determination of metrological parameters.
The validation was carried out upon the measurements’
results of several substances with known refractive indices,'”

0091-3286/2014/$25.00 © 2014 SPIE

July 2014 « Vol. 53(7)


http://mostwiedzy.pl

A\ MOST

Karpienko, Wrébel, and Jedrzejewska-Szczerska: Determination of refractive index dispersion using fiber-optic low-coherence. ..

such as methanol, acetone, acetic acid, ethanol, buthanol,
ethylene glycol, cyclohexane, glycerol, and methyl salicy-
late. In total, over 280 measurements of these substances
were performed. Such a large number of measurements and
a positive result of the validation allowed us to determine the
usefulness of the implemented fiber-optic LCFPI for the use
in the refractive index dispersion measurements of fluids.

2 Method

In low-coherence interferometry, the resulting interferogram
comprises the signal envelope, which depends on the spectral
characteristic of the light source (usually a Gaussian distri-
bution), and its modulation, which forms the spectral pat-
tern.'®!® The optical path difference between interfering
beams is encoded in the spectral modulation of measured
spectral signal'®

I =1Iy[1 +V cos(Ap)], (1)

where ¢ is a phase shift which is related to the refractive
index changes (An):

4
Ap = 7” AnL, @)

where [ is the measured signal intensity, 7, is the light source
intensity, L is a geometrical path length of the intereferometr,
n is the refractive index,A is the wavelength of interfering
beams, and V is the visibility of the measured signal. A
reflection-mode fiber-optic Fabry—Perot interferometer was
implemented, in which the interference occurs in the cavity
formed between the beams reflected from the fiber-end sur-
face and a parallel mirror. The beam propagates through the

1) Low-coherence source

2) Sensing interferometer

4) Optical spectrum analyzer

5) Signal processing

Fig. 1 The implemented low-coherence fiber-optic Fabry—Perot inter-
ferometer measurement setup: (1) low-coherence source, (2) sensing
interferometer, (3) coupler, (4) optical spectrum analyzer, (5) signal
processing.

3) Coupler

(a)

1.0+
0.8
0.6

0.4+

Intensity [a.u]

0.2+

0.0+
1225 1250 1275 1300 1325 1350

Wavelength [nm]

sample, placed between these surfaces, and undergoes phase
shift which depends on the refractive index of a sample.

Implemented system (Fig. 1) comprises four superlumi-
nescent diode (SLED) sources produced by Superlum
(Ireland): (1) 2 = 810 nm, AA = 50 nm, P = 3 mW, SLD-
381-MP3-DIL-SM-PD; (2) 4 = 970 nm, AA =50 nm, P =
1,5 mW, SLD-481-MP3-DIL-SM-PD; (3) 4= 1310 nm,
A4 = 100 nm, P = 10 mW, SuperlumBroadlighter SLD S-
1300-G-1-20; (4) A=1550nm, A4 = 100 nm, P = 20 mW,
SuperlumBroadlighter SLD S-1550-G-1-20), a fiber-optic
coupler, an adjustable Fabry—Perot cavity formed between
the fiber-end and a mirror surfaces mounted on a microme-
chanical stage, and an optical spectrum analyzer (OSA)
(Ando AQ6319, ANDO Japan) with wavelength resolution
better than 20 pm and a dynamic range of 70 dBm.

To measure the refractive index of the chemical substance
using the implemented measurement system, the test sample
should be placed between the tip of the optical fiber and a
mirror mounted on the adjustable table. Light propagates
form the SLED light source through the optical fiber to the
Fabry—Perot cavity with sample inserted inside. Interference
occurs between incoming beam and the beam reflected from
the mirror surface after passing the sample, due to phase shift
induced by the sample, according to Eq. (2). The returning
interference pattern signal (1) is guided through the coupler
to the spectrum analyzer where it is recorded. To obtain a
measurement result, spectral separation should be read
from the measured signal spectrum [Fig. 2(b)] and compared
with reference spectrum [Fig. 2(a)].

Effectiveness of the implemented Fabry—Perot low-coher-
ence interferometer sensor was confirmed by validation. The
validation is a procedure aimed at investigation of measure-
ment methods to obtain objective evidence that the method
satisfies posed requirements and that the measurements lead
to accurate results. According to ISO/IEC 17025" standard,
it is always necessary to carry out the validation procedure
before the implementation of the new measurement method
and after modification of the existing one. While validation
gives information about the accuracy of the measurement
method (a true value of a parameter is determined), reliability
shows how precise results are.!” The validation procedure
should be carried out according to the following points:

* detection of measurement errors;
¢ carrying out selected statistical test;

¢ assessment of the metrological parameters of the
process;

(b)

1.0+
0.8
0.6

0.4+

N \M'M
0

0 : . : : )
1225 1250 1275 1300 1325 1350
Wavelength [nm]

Intensity [a.u]

Fig. 2 The measured spectrum of a reference signal (a) and the methanol (b).
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Cavity cleaning

Reference spectrum
recording

v

Sample placing

v

Measured spectrum
recording

Change substance Change light source

Are all substances
measured?

Measured for all
light sources?

END series

Fig. 3 The block diagram of measurement procedure for validation.

e verification of the established requirements and
assumptions and stating the usefulness of measurement
method.

The validation of refractive index measurement method
using a interferometric low-coherence system was carried
out by the measurements of nine chemical substances.
Separate measurements were performed for each substance.
The measurement procedure for the validation is shown by
the block diagram (Fig. 3).

The reference spectrum of an empty FP cavity was
recorded by the OSA. Then, the sample was placed in the
cavity and the measured spectrum was obtained. After
thorough cleaning of the cavity, the procedure was repeated
for other substances. After a sequence of measurements for
all substances, the light source was switched and the afore-
mentioned procedure started anew for another light source.
This comprises a single measurement series, which was
repeated eight times for the purpose of system validation.

3 Validation

The validation procedure of the low-coherence FP interfero-
metric sensor for refractive index dispersion measurements
was performed for nine chemical substances. A detailed,
step-by-step procedure is presented for methyl alcohol
(methanol). Measured spectral separation between maxi-
mums in the spectra of measured signal of methanol is
shown in Table 1.

Optical Engineering

077103-3

Table 1 Spectral separation for methanol [nm].

Central wavelength

Measurement
procedure no. 2=0.81um A=097um A=13pum 21=155pum

1 0.9750 1.4249 2.4498 3.7300
2 0.9750 0.7000 2.3998 3.5002
3 0.9750 1.3875 2.5202 3.5002
4 0.9625 1.3848 2.3998 3.4795
5 0.9250 1.4499 2.4498 3.4795
6 0.9250 1.3749 2.3798 3.5804
7 0.9250 1.3501 2.4301 3.5002
8 0.9596 1.3749 2.5497 3.5997

Errors in measurements can be detected by investigating
the existance of outlying observations in measurement data.
This can be done using scatterplot, which illustrates the cor-
relation between dependent variable and determining varia-
ble. The scatterplot of presented results is shown in Fig. 4.
The graph includes the results of all the measurements, as a
function of wavelength.

Two distinct points are clearly noticeable on the scatter
plot (Fig. 4). This may indicate the existance of outliers.
To support this hypothesis, it is necessary to conduct a stat-
istical test. For our purpose, a Grubb’s test for outliers was
performed and the results are shown in Table 2. Grubb’s test
statistic G is calculated for extreme values, according to the
formula'’

_ max |X; —X|
— ~ ,

G 3)

where X; is the most extreme observation from the mean, X
is the mean of all observations including the possible outlier,
and o is the standard deviation of all observations including

4,0

35

3,0

25 8

2,0

Spectral separation & [nm]

0,7 0,8 0,9 1,0 11 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6
Wavelength [um]

Fig. 4 The scatterplot of results. Two noticeable datapoints are sus-
pected to be outliers.
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Table 2 Results of Grubb’s test for all data points.

Grubb’s Grubb’s test

test statistics
A [um] Valid N Mean statistics  critical value  p-value
0.81 8 0.952767 1.17037625 2.03 1.000000
0.97 8 1.305895 2.45493008 2.03 0.000010
1.3 8 2.447376 1.70673673 2.03 0.467423
1.55 8 3.546189 2.11074608 2.03 0.056877

the possible outlier. If G is higher than a Grubb’s test critical
value (Table 2), then X; is considered as an outlier.

Calculated Grubb’s test statistics (Table 2) for the wave-
lengths 0.81, 0.97, and 1.55 pm are higher than the Grubb’s
test statistics critical value taken from the statistical tables;
thus, there is no basis to reject the hypothesis that outliers
exist. Probability that outliers do not occur in the results
is expressed as p-value. For the purpose of validation pro-
cedure, p-value level shall be greater than 0.05.'72° All out-
lying observations were excluded from the results, which
were then again processed with Grubb’s test for outliers,
as presented in Table 3. Variation in p-values in presented
Grubb’s test results is directly corresponding to the number
of valid N. Grubb’s test is typically used for groups with
more than 25 elements (N) but due to high power of the
test it can be used for a smaller number of elements.
However, this may result in a significant variation in calcu-
lated p-values, as seen in Table 3.

Calculated Grubb’s test statistics values are lower than
Grubb’s test statistics critical value, thus there are no outly-
ing observations among the experimental results (with p-
value higher than 0.365), which once again in shown in
the scatter plot of cleansed data (Fig. 5).

Obtained results follow the normal distribution; therefore,
further analysis consists of the parametric statistisc. The
parametric statistics are used to verify hypothesis about
parameters of normal distributions. One of them is Student
t-test, which allows to determine whether there is a sta-
tistically significant relationship between the sample and
the mean value of sample population. Obtained results were
tested by calculating Student #-test statistic 7, described as?!

t, = Vn, )

Table 3 Results of Grubb’s test for data points after excluding
detected outliers.

Grubb’s  Grubb’s test
test statistics

3,8
36 8
34
3.2
3,0
2,8
2,6
2.4
2,2
2,0
1,8
1,6
1,4
1,2
1,0

0,8
0,7 0,8 0,9 1,0 1 1,2 13 1.4 15 16

Wavelength [#m]

Spectral separation & [nm]

Fig. 5 The scatterplot of data cleansed after Grubb’s test.
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Fig.6 The estimated relation of spectral separation to refractive index
for methanol. Fitting was achieved with a second-degree polynomial
function.

1,3160 1,3160
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1,3080 L2 1,3080

1,3060 1,3060

1,3040 1,3040
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Theoretical refractive index n

1,3020 1,3020

A [um] Valid N Mean statistics  critical value  p-value
1,3000 1,3000
0.81 8 0.952767 1.170376 2.03 1.000000
1'29807 08 09 10 11 12 13 14 15 161’2980
0.97 7 1.392453 1.700991 1.94 0.365041 o ' ' ' ' ' ' ' ' '
Wavelenght [um]
1.3 8 2.447376 1.706737 2.03 0.467423 . o _ )
Fig. 7 The results of measured refractive index dispersion curve of
155 7 3.519937 1.624798 1.94 0.490555 methanol. Measured data are shown as circles, while reference
data are squares.
Optical Engineering 077103-4 July 2014 « Vol. 53(7)


http://mostwiedzy.pl

A\ MOST

Karpienko, Wrébel, and Jedrzejewska-Szczerska: Determination of refractive index dispersion using fiber-optic low-coherence. ..

Table 4 Calculated values of the standard deviation for all
wavelengths.

Alpm]  vald N Minimum  Maximum  Standard deviation
0.81 8 0.924984 0.975039 0.023738
0.97 7 1.350074 1.449906 0.033776
1.3 8 2.379819 2.549720 0.059964
1.55 7 3.479471 3.599712 0.049098

where X is the value of a sample, X is a mean of sample
population, n is a number of samples in a population, and
s is a standard deviation. Then, the calculated ¢, is compared
with test statistics ¢, taken from the Student z-distribution
tables for a set of significance levels. When ¢, > ¢, then
the correlation between the sample and the mean value of
sample population is statistically significant (at set signifi-
cance level). For experimental results, calculated 7, was in
range from 15.42 to 538.46. The comparison of obtained

test statistics with the Student ¢-distribution tables yielded
a highly statistically significant correlation of experimental
results with confidence level 0.001. This indicates that the
measurements are 99.999% statistically significant.

The next step is to calculate r-Pearson correlation, which
is a measure of linear relationship between two variables.
Correlation value r ranges from —1 to 1, where —1 is a strong
negative correlation, 1 is a strong positive correlation, and
zero means random relationship between variables. 7-
Pearson correlation analysis is conducted by the determina-
tion of r parameter according to Ref. 22

. NYXY - XYY )

Jirzre-(20]ee- ()]

where X and Y are paired variables. It is necessary for results
to have strong negative or positive correlation; only then is
the method valid. Calculated values of r-Pearson correlation
coefficient (7) for presented method equal 0.9943 (strong

Table 5 The results of all performed tests for measured substances.

Substance Grubb’s test result  Student ttest result  Determination coefficient 2 r-Pearson correlation ~ Standard deviation
Methanol p=0.37 0.0001 0.9886 0.9943 0.0600
Acetone p=0.62 0.0001 0.9855 0.9927 0.0997
Acetic acid p=0.32 0.0001 0.9883 0.9941 0.1177
Ethanol p=0.6 0.0001 0.9824 0.9911 0.0906
Buthanol p=0.28 0.0001 0.9893 0.9946 0.0653
Ethylene glycol p=0.37 0.0001 0.9832 0.9916 0.1068
Cyclohexane p=0.21 0.0001 0.9817 0.9908 0.1609
Glycerol p=0.1 0.0001 0.9829 0.9914 0.0685
Methylsalicylate p=0.27 0.0001 0.9914 0.9957 0.0651

Table 6 Determined dispersion curves for all measured substances.

Substance Determined dispersion curve Theoretical dispersion curve
Methanol n = 1.3569 — 0.07194 + 0.022842 n = 1.3582 — 0.07391 + 0.023442
Acetone n = 1.3656 — 0.01851 + 0.006142 n = 1.3661 —0.01931 + 0.00624>
Acetic acid n = 1.3926 — 0.05891 + 0.018542 n=1.3943 - 0.06172 + 0.019542
Ethanol n = 1.3667 — 0.01491 + 0.004242 n=1.368 — 0.01774 + 0.005642
Buthanol n = 1.4078 — 0.02544 + 0.007442 n = 1.4093 — 0.0284/ + 0.00942

Ethylene glycol
Cyclohexane
Glycerol

Methylsalicylate

n = 1.4719 — 0.0961 + 0.029542
n = 1.4338 — 0.02094 + 0.006542
n = 1.4817 — 0.02574 + 0.007842

n = 1.5537 — 0.05544 + 0.017142

n=1.4763 — 0.1042] + 0.0331.2
n = 1.435-0.02331 + 0.007542
n = 1.4833 — 0.0284/ + 0.0088/2

n = 1.5555 — 0.0591 + 0.01882
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Fig. 8 The refractive index dispersion curve of measured substances. Measured results are shown in
circles, while theoretical data are in squares. (a) Cyclohexane, (b) ethanol, (c) methylsalicylate,

(d) acetone, (e) buthanol, (f) acetic acid, (g) ethylene glycol, (h) glycerol.

positive correlation). This indicates a very significant rela-
tion between the experimental data and the wavelength.

Determination coefficient R> describes the degree to
which the regression model explains the experimental
data, and is defined as®

PO (xp —u)’?

R =T—F—5,
Zf'vzl (x_,“)z

(©6)
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where x, is the value expected by the regression model, u is
the mean, and X is the value of a sample. The determination
coefficient takes values from 0 to 1, while R? is closer to
unity; then, the regression model is better suited.
Calculated determination coefficient equals 0.9886, which
means that the linear regression model explains more than
98% of the variability of the obtained results.

After calculation of r and R?, regression analysis was per-
formed. The regression analysis is based on predicting the
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value of one variable based on the other variable. If the in-
dependent variable is known, it is possible to estimate the
value of the dependent variable based on the regression equa-
tion. The regression analysis of the obtained measurements
yielded the equation which relates the spectral separation to
the refractive index

n = 1.3268 — 0.01635 + 0.00258%, @)

where n is the refractive index and 6 is a spectral separation.
Estimated equation is a second-degree polynomial which
sufficiently fits measured results (Fig. 6).

After calculating n from Eq. (7) for several wavelengths,
it is possible to determine the refractive index dispersion
curve (8)

n(2) = 1.3569 — 0.07191 + 0.022872, ®)

where n is the refractive index and A is the wavelength [nm].
A determined refractive index dispersion curve of methanol
from Eq. (8) is compared with the literature data®® and is
shown in Fig. 7. The measured data almost completely
agree with the literature data.

Small differences between plotted dispersion curves are
due to standard uncertainty of measurements and the wave-
length accuracy of OSA, equal to £50 pm. The standard
uncertainty of results was determined based on the standard
deviation of the results. Calculated values of the standard
deviation have also been used to determine the reproducibil-
ity of presented method. Tested chemical substances were
measured in eight series. Each series required measurements
of nine independently prepared samples. All measurements
were made with uniform conditions and by the same lab as-
sistant. Low values of the standard deviation between results,
for each substance collected from eight series, indicate suf-
ficient reproducibility of the proposed approach. Calculated
values of the standard deviation are shown in Table 4.

The maximum calculated value of the standard deviation
is approximately 0.0087. This is indicated by an acceptable
degree of the standard uncertainty of results below 0.1, thus
confirming the reliability of the measurement method.

Prior to the statistical analysis of measurement results,
certain assumptions, regarding the qualititative requirements
of the test method, were stated. They concerned the statistical
parameters and metrology. The measurement results are dis-
carded when the value of the Grubb’s test statistic was higher
than the critical value read from the critical value statistical
table at a level of probability p > 0.05. This is a widely
accepted criterion for statistical analyses.>'?* Since this
measurement method will be further developed for biopho-
tonics research, it has been decided to increase the accep-
tance criteria for subsequent tests. For Student’s r-test, a
confidence level of less than 0.01 was adopted. The lower
value of the coefficient of determination is set at 0.90 and
the r-Pearson correlation coefficient cannot be lower than
0.95. Acceptable standard deviation should not be greater
than 0.17. The validation was carried out considering all
qualitative requirements of the measurement method. The
results are presented in Table 5.

It can be concluded that the tests of all substances meet set
requirements. Very good Student’s r-tests are of particular
note as their results are characterized by a statistical depend-
ency a hundred times greater than specified in the
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requirements. For all models, the determination coefficient
is much higher than 0.98, and the r-Pearson correlation coef-
ficient exceeds 0.99. The resulting accuracy is from 83% to
94% depending on the tested chemical substance. Due to the
fulfillment of all qualitative requirements, the validation
process was completed with positive result, thus confirming
the suitability of the LCFPI method applied to measure the
refractive index of liquids. Based on the analysis of the
obtained measurement results for each of the measured sub-
stances, the refractive index dispersion curves were deter-
mined (Table 6).

Determined refractive index dispersion curves are plotted
together with theoretical curves in Fig. 8. It can be seen that
the measurement results coincide with the reference theoreti-
cal values.

Discrepancies could be because the theoretical values of
the refractive indices of the test substances were determined
at different temperatures. The value of the refractive index is
dependent on the temperature of the sample; thus, the discrep-
ancies may appear because the experiment was performed at
room temperature and the temperature conditions were con-
tolled with a noncontact pyrometer designed for small-sample
measurements.>*

The results of validation of the designed test method sug-
gest that it can be used to determine the refractive index of
the liquids.

4 Conclusion

In this paper, we have presented the implementation and val-
idation of LCFPI for refractive index dispersion measure-
ments of liquids. A measurement system has been created
with the use of four SLED sources, a fiber-optic coupler
and an optical spectrum analyzer. An adjustable Fabry—
Perot cavity was formed between the fiber-end and a mirror
surface mounted on a micromechanical stage. The greatest
advantage of the presented sensor is that it relies on commer-
cially available components and requires no special fabrica-
tion of the fiber. The positive result of the validation
procedure was determined through statistical analysis. All
obtained results were 99.999% statically significant and
were characterized by strong positive correlation (r > 0.98).
The resulting accuracy of implemented LCFPI sensor is from
83% to 94%, which proves that the sensor can be used in the
measurement of refractive index dispersion of liquids.
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Combined analysis of whole human blood parameters by
Raman spectroscopy and spectral-domain low-coherence

interferometry.
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ABSTRACT

In this article the simultaneous investigation of blood parameters by complementary optical methods, Raman
spectroscopy and spectral-domain low-coherence interferometry, is presented. Thus, the mutual relationship between
chemical and physical properties may be investigated, because low-coherence interferometry measures optical properties
of the investigated object, while Raman spectroscopy gives information about its molecular composition.

A series of in-vitro measurements were carried out to assess sufficient accuracy for monitoring of blood parameters. A
vast number of blood samples with various hematological parameters, collected from different donors, were measured in
order to achieve a statistical significance of results and validation of the methods. Preliminary results indicate the
benefits in combination of presented complementary methods and form the basis for development of a multimodal
system for rapid and accurate optical determination of selected parameters in whole human blood. Future development
of optical systems and multivariate calibration models are planned to extend the number of detected blood parameters
and provide a robust quantitative multi-component analysis.

Keywords: Raman spectroscopy, optical methods, low-coherence interferometry, interferometry

1. INTRODUCTION

Blood tests are one of the most fundamental medical exams, because the specific changes of its chemical composition
(such as the presence of disease markers or elevated/decreased levels of some compounds) are associated with specific
pathological conditions [1-3]. Moreover, the hematological parameters may reflect on the overall health state of a
patient, as well as help in deciding further examinations which lead to a diagnosis [4-5]. Thus, fast and accurate
detection of blood parameters is of utmost importance in medical practice. Monitoring blood parameters is performed
during medical procedures such as surgeries, dialyses, or on a daily basis by chronically ill patients, as well as from time
to time for regular health check-ups. Therefore, the employment of optical technologies, which offer fast and reliable
measurement [6] will bring significant improvement in clinical as well as routine blood analysis [7]. We suggest that the
appropriate combination of several optical methods should allow for simultaneous analysis of multiple components in
whole blood without the need for conventional sample processing, such as centrifuging and adding reagents.

The objective of this study is the investigation of blood parameters by complementary optical methods: Raman
spectroscopy (RS) and spectral-domain low-coherence interferometry (LCI). Simultaneous use of these optical methods
provides additional information on sample properties, because low-coherence interferometry measures optical properties
(refractive index, dispersion, which means refractive index and attenuation [8]) of the investigated object, while Raman
spectroscopy gives information about its molecular composition. Combined analysis of Raman spectra and low-
coherence interferometry spectra shall provide more valuable information than that obtained by each method alone,
because of the synergic effect when using complementary methods. In this case, both methods exploit their advantages,
while their drawbacks are alleviated, since they are sensitive to different parameters of the same sample. Such
parameters might have the same underlying origins, therefore the mutual relationship between chemical and physical
properties may be investigated and understood.

2. METHODS

For the preliminary investigations we have utilized two separate set-ups for low-coherence interferometry and Raman
spectra, since the integration of those two modalities into a single set-up is a complex engineering task, worthy of its
own research. Therefore, the measurements were conducted on separated set-ups, while the focus of the research lies in

Clinical and Biomedical Spectroscopy and Imaging IV, edited by J. Quincy Brown,
Volker Deckert, Proc. of SPIE-OSA Vol. 9537, 95371N - © 2015 SPIE-OSA
CCC code: 1605-7422/15/$18 - doi: 10.1117/12.2183645

Proc. of SPIE-OSA Vol. 9537 95371N-1

vaded From: http://proceedings.spiedigitallibrary.org/ on 08/31/2015 Terms of Use: http://spiedigitallibrary.org/ss/TermsOfUse.aspx

99


http://mostwiedzy.pl

A\ MOST

the analysis of spectra from different modalities and assessing the usefulness and validity of undertaken approach. Fig. 1
shows the layout for both set-ups.

—_— Fabry-Perot Cpical
: — Spectrum —_—
BLOOD < Interferometen Analyser PC
SAMPLE
\ Broadband
Source

Probe — | Spactrometer] .
\ Laser
830 nm

Fig. 1 The layout of experimental set-ups: low-coherence interferometer (top image), and Raman spectrometer (bottom image).

For spectral-domain low-coherence interferometric measurements, a reflection-mode fiber-optic Fabry-Perot
interferometer, was implemented. The fibre-optic Fabry-Perot interferometer was formed by the uncoated end surface of
the single-mode fiber and the silver mirror, with reflectivity 0.2 and 0.995, respectively 8-9]. The fiber is attached to a
translation table equipped with a differential adjuster changing the cavity length. In this set-up the interference occurs in
the cavity formed between the beams reflected from the fiber-end surface and a parallel mirror. The beam propagates
through the sample, placed between these surfaces, and undergoes phase-shift, and consequently spectral band shift,
which depend on the refractive index of a sample. The implemented system comprises of four broadband SLD sources
with center wavelengths of 810 nm, 970 nm, 1310 nm, and 1550 nm, a fiber-optic coupler, an adjustable Fabry-Perot
cavity formed between the fiber-end and a mirror surfaces mounted on a micromechanical stage, and an optical spectrum
analyzer (OSA) (Ando AQ6319, ANDO Japan) with wavelength resolution better than 20 pm and a dynamic range of 70
dBm [11-12]. System has been implemented and validated for refractive index measurements according to the procedure
described in previous work [8, 13]. The optimum—maximum value of visibility of the measured spectra has been
performed for the cavity length of 200 pm.

The Raman spectroscopy was performed on a system based off a pre-commercial Raman spectrometer Ramstas
developed by the VTT — Technical Research Centre of Finland [14-17]. Excitation wavelength, of 830 nm, provides a
tradeoff between the reduction of fluorescent background and the Raman spectra intensity for biological samples such as
blood. The continuous wave excitation signal from a diode laser, equal to 100 mW on the sample, is delivered by a fiber
optic probe with embedded laser line filter. The working distance of the probe was set at 2.5 cm. Collected scattering
signal is transmitted to the spectrograph by the collection part of the probe with dielectric low-pass filter. The L-shaped
axial transmissive spectrograph is equipped with holographic transmission grating with high throughput which is
connected to thermoelectric cooled (250K) CCD array detector. The spectral resolution of the setup equals about 8 cm ™.
Due to the complex and distorted nature of the Raman spectra of biological samples, chemometric pre-processing of the
raw spectra was applied for de-spiking, de-noising, background removal and normalization of the spectra.

3. EXPERIMENT

A vast number of 2 ml whole human blood samples were collected by the Gdansk Blood Donor Centre from a wide and
representative group of healthy donors with variable blood parameters, most notably the hematocrit level in the samples
varied from 30% to 50%. The Gdansk Blood Donor Centre also performed reference measurement of the hematological
parameters, such as hematocrit level in each blood sample using the standard procedures. The subsequent experimental
process was performed carefully following all of the relevant laboratory procedures, especially controlling the
temperature of blood samples. Both measurements were performed within 24 h from the donation to ensure correct and
consistent results. For the Raman spectroscopy, 50 ul aliquots of blood were deposited in the form of a drop on an
aluminum substrate and measured in a dark chamber. For low-coherence interferometry measurements, the sample was
introduced into the Fabry-Perot cavity which filled it all up.
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4. RESULTS

LCI was used to record spectral characteristics of the complex refractive index and attenuation of blood for a few
excitation wavelengths. Measurements with the use of LCI set-up were focused on the determination of relationship
between the spectral separation of the interference fringes in the recoded spectra and refractive index of patients' blood.
However, the molecular composition of blood was investigated by the Raman spectroscopy. On the other hand, by
combining these two methods, it is possible to perform complex analysis of a blood sample. For each blood sample,
spectra were recorded simultaneously with the Raman spectrometer and LCI. The results of such measurement are
shown in Fig. 2.
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Fig. 2 Spectra from low-coherence interferometer (left) and from Raman spectrometer (right): a) blood sample from patient no. 1; b)
blood sample from patient no. 2.

Measurement results for two exemplary blood samples from different patients, that is samples having various
hematological parameters, are presented on Fig. 2. As can be noted from Fig. 2, even the analysis of the spectra of the
LCI is sufficient to conclude that blood of these two patients is characterized by a different refractive index and
attenuation. The measurement signal from LCI can be described as [9]:

1,(v) = SO)[1+7, cos(ADM)]. 0

where S(V)is the spectral distribution of the light source, Vis A/2m, V, is visibility of interference fringes,

AD(V)is the phase difference between interfering beams, ®(v)is 27V /c, O is optical path difference, ¢ is
velocity of the light in vacuum.
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Analysis of the measurement signal allows to link changes in the distance between interference fringes with blood
hematological parameters.

Information about composition of each sample is contained in the Raman spectra and requires in-depth analysis. To
improve the quality of the Raman spectra, due to the strong absorption of blood, high scattering and high levels of
fluorescence background, it was necessary to use background correction during measurements and pre-processing
procedures.

We have utilized a fast Fourier filtering for spike and noise removal, along with Savitzky-Golay smoothing. The spectra
were normalized using sample normal variate (SNV) algorithm. Such prepared spectra were qualitatively analyzed, to
locate and identify changes in the samples of whole blood from different patients. The analysis yielded information
about the behavior of the spectra, which was exhibited by changes in the intensity of several spectral regions, caused by
e.g. hemoglobin concentration, iron oxidation state, glucose. As there is no straight relation between change of spectra
and blood parameters, two-modal multivariate calibration is applied.

We conclude, that a quantitative analysis may be carried out with grater dataset, which will allow statistical approach by
employing multivariate models and classification algorithms [18-21], such as principle component analysis (PCA),
partial least-square (PLS) regression, or support vector machines (SVM). Such approach will enable to determine the
quantities of specific compounds in blood.

5. CONCLUSION

A series of in-vitro measurements were carried out to assess sufficient accuracy for monitoring of blood parameters.
Vast number of blood samples from different donors with various parameters have been measured in order to achieve
statistical significance of results and validation of the methods. Preliminary results indicate the benefits in combination
of presented complementary methods and form the basis for development of a multimodal system for rapid and accurate
optical determination of selected parameters in whole human blood. Simultaneous use of complementary optical
methods can substantially increase measurement reliability, because low-coherence interferometric measurement is
based on physical (mainly optical) properties of the investigated object, while Raman spectroscopy is based on study of
its molecular composition. Future development of optical systems and multivariate calibration models are planned to
extend the number of detected blood parameters and provide a robust quantitative multi-component analysis.
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E. Blood equivalent phantom vs whole human blood,
a comparative study

Samodzielny wktad autora rozprawy w powstanie tej publikacji polegat na udziale w:

1. Przeprowadzeniu  eksperymentow  z  wykorzystaniem  interferometrii
niskokoherencyjnej, ktorych wyniki wykorzystano w publikacji;

2. Przetwarzaniu danych i interpretacji wynikow pomiardéw interferometrycznych;

3. Przygotowaniu cze¢sci rysunkow;

4. Napisaniu cz¢sci manuskryptu.
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Preclinical research of biomedical optoelectronic devices is often performed with the use of blood
phantoms — a simplified physical model of blood. The aim of this study is the comparison
and distinction between blood phantoms as well as whole human blood measurements. We
show how the use of such phantoms may influence the incorrect interpretation of measured signal.
On the other hand, we highlight how the use of blood phantoms enables to investigate the
phenomena that otherwise are almost impossible to be noticed.

Keywords: Blood phantoms; low-coherence interferometry; absorption spectroscopy; Raman

spectroscopy.

1. Introduction

Novel optical measurement'™ and imaging’™
methods for biomedicine require preclinical optimi-
zation and calibration. Such calibration is per-
formed on standardized phantoms — simplified
physical models of tissues.'’'? Especially, phan-
toms simulating optical properties of skin'*"'° are
used for testing noninvasive optical devices. Simi-
larly, blood monitoring'®!'” devices have to be cali-
brated with the use of blood-equivalent phantoms

as well. Typically, a physical blood phantom is

*Corresponding author.

obtained by suspension of red blood cells (RBCs)
into the isotonic saline solution. The use of phan-
toms allows to improve repeatability of measure-
ment results, because phantoms are more stable
over time. Moreover, using phantoms instead of
human blood is much cheaper and more convenient.
For these reasons, blood phantoms are commonly
used in biomedical research as a simplified physical
model of human blood. However, it is important
to investigate how application of physical blood
phantom instead of human blood, can influence
on measurements results. This study presents the

This is an Open Access article published by World Scientific Publishing Company. It is distributed under the terms of the Creative
Commons Attribution 4.0 (CC-BY) License. Further distribution of this work is permitted, provided the original work is properly

cited.
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comparison and differentiation between blood-
equivalent phantoms and whole human blood
measurements. We show how the use of such
phantoms influences the measured signal and
leads to its incorrect interpretation. On the other
hand, we highlight how the use of blood phantoms
enables us to investigate the phenomena that are
otherwise obscured by other blood components,
thus almost impossible to notice. We use two com-
plementary methods: low-coherence interferome-
try'®'9 and absorption spectroscopy?’** to detect
the differences in properties of the sample. The
measurements were performed on whole blood,
blood plasma as well as a blood-equivalent phantom
(see Sec. 2.1.3).

2. Materials and Methods
2.1. Inwvestigated samples

In order to detect differences between blood-equiv-
alent phantoms and whole blood, we have measured
whole human blood?” as well as each of its main
constituents: red blood cells and blood plasma.
Blood plasma mostly consists of water (approxi-
mately 90%), proteins (about 7%) and small quan-
tities of salt and minerals.?”-*°

2.1.1. Whole human blood

Blood samples were obtained from healthy volun-
teers and therefore our measurement range of the
haematocrit (HCT) was limited to the values of
about 30% to 50%. A set of 2mL blood samples
with various HCT levels was provided by the
Gdansk Blood Donor Center, which also performed
reference measurement of the haematological para-
meters in each blood sample using the standard
procedure. Both measurements were performed up
to 6h from the blood donation to ensure correct
and consistent results.

2.1.2.  Blood plasma

Blood plasma was obtained with regard to blood
plasma preparation protocols by centrifugation of
the whole blood sample at high speed for 15 min.
There are three distinct layers resulting from
centrifugation: plasma, white blood cells and RBCs
(from top to bottom) from which the plasma is
selected.

2.1.3. Blood phantom

The blood phantom is obtained through the sus-
pension of RBCs into the isotonic saline solution.!!
The RBCs are obtained by multiple centrifugation
of whole blood sample, which divides the blood into
separate components, that is: plasma and RBCs.
The supernatant plasma is removed from the sam-
ple and discarded. Subsequently, the remaining
RBCs are washed with isotonic saline solution.
Thus, plasma is completely removed and exchanged
for saline.

2.2. Experimental setup

An experimental setup was designed and built ac-
cordingly to the layout shown in Fig. 1. It consists
of a low-coherence interferometer (Fig. 1 top part of
image), an optical absorption spectrometer (Fig. 1
middle part of image) and a Raman spectrometer
setup (Fig. 1 bottom part of image).

2.2.1. Low-coherence interferometry

In low-coherence interferometer’”?® (shown in

Fig. 2), we applied three interchangeable super-
luminescent diodes (SLED) with Gaussian spectral
density (by Superlum Ltd., Ireland) type: S-930-
B-I-10 (central wavelength A = 935 nm, bandwidth
AAFVVHI\'I =70 nm), Sl300-G—I—20 ()\ = 1290 nm,
AAFVVHI\"I = 50 nm), and S-1550-G-I-20 ()\ =
1550 nm, Adpway = 45 nm) as a broadband source.
An Ando AQ6319 optical spectrum analyzer with
resolution bandwidth set to 1 nm was used in the

» Optical —_—

= | Fabry-Perot

-— ctl
Interferometer e

¥ | Broadband
source

Blood |_, N
<« | Optical Uv-vIS > Pc
Sample probe Spectrometer
\ Broadband
source
—_ ) —_— —_
< Optical Raman
probe Spectrometer
\ Laser
830 nm

Fig. 1. The layout of experimental setup: low-coherence in-
terferometer (top part of image), optical absorption spectrom-
eter (middle part of image), Raman spectrometer (bottom part
of image).
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Fig. 2. Low-coherence interferometer laboratory setup.
detection setup. All interconnections, as well as the
coupler, were made from single-mode commercially
available, telecommunications fiber SMF-28. The
Fabry—Perot interferometer was formed by the
uncoated end surface of the single-mode fiber and
the silver mirror. In order to precisely control the
position of the optical fiber, the micromechanical
custom-made system was utilized. The Fabry—Perot
cavity had the length of 200 um, visibility of the
measured signal fringes reached the value up to
0.95.

2.2.2.

The absorption spectra were recorded on a custom
made laboratory setup in a transmission mode.
The absorption spectroscopy measurement system
(Fig. 3) comprises of the commercial miniature
CCD-based VIS-NIR (~400-900 nm) spectrometer
(USB4000, Ocean Optics Inc., USA), a tungsten
light source, delivery and collection fibers, and a
sample holder with vertical geometry (Fig. 3).
Samples were introduced into a 0.1 mm thick
rectangular quartz capillary to reduce the optical
path length, thus allowing for measurements of
whole, undiluted blood samples. This was crucial
because very high absorbance of blood, in the region
of the Soret and @ bands, rendered them unusable
due to noise, in the case of very high HCT% levels.
Therefore, the heavily-distorted spectra were usu-
ally truncated to the usable NIR region. The spectra

Absorption spectroscopy

Blood equivalent phantom vs whole human blood

were later pre-processed with common de-noising
algorithms such as Savitzky—Golay and fast Fourier
transform filtering.?” The spectra were also nor-
malized with a Standard Normal Variate normali-
zation algorithm. The integration time was 200 ms
with over 20 averages for blood and RBC samples.

2.2.3.

Raman spectroscopy setup for measurements of
blood samples and related materials utilizes 830 nm
excitation wavelength to reduce influence of fluo-
rescence and other optical background signals. It
is based on pre-commercial Raman spectrometer
Ramstas developed by the VI'T — Technical Re-
search Center of Finland. Laser beam is transmitted
through the fiber to the probe, filtered and focused
on the sample. Power on the sample was 100 mW,
which reduces the risk of thermal damage of the
sample. Collected scattered radiation is filtered to
remove laser wavelength and transmitted to spec-
trograph and TE-cooled CCD array (250K). Sig-
nals are collected in Stokes range from 200 to
2000 cm . Spectral resolution of the setup is about
8cm~!. Averaging and instrument background
correction were applied during spectra acquisition
(time of single acquisition was 2s., i.e., after 150 to
300 averages).

Raman spectroscopy

2.3. Measurement procedure

The subsequent experimental process was con-
ducted carefully, all of the relevant laboratory
procedures were followed, especially the procedure
related to controlling the temperature of liquid
samples. For each sample under investigation, the
measurement signals from each setup were recorded
for further analysis. Spectral characteristics of op-
tical parameters, such as the complex refractive
index, dispersion of refractive index, absorption and

Fig. 3. Absorption spectroscopy laboratory setup (LS — broadband light source, OP — optical probe, SP — spectrometer, K1 —

collimator, S1, S2 — slits, DG — diffraction grating).
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Fig. 4. Raman spectroscopy laboratory setup. L1-L3 — len-
ses, F1 — laser line filter, F2 — longpass filter, ATS — axial
transmissive spectrograph.

Raman spectra were investigated by means of op-
tical and Raman spectroscopy, and by low-coher-
ence interferometric measurements carried out for
multiple excitation wavelengths.
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3. Results
3.1. Low-coherence interferometry

More than 100 measurements of blood plasma and
saline, with the use of low-coherence interferometry
setup, were conducted. Representative registered
spectra for the central wavelength of 1550 nm are
presented in Fig. 5.

Spectral separation for plasma and saline were
obtained from registered spectra. Then, dispersion
of refractive indices of these two substances were
calculated (see Fig.6) using previously developed
and validated procedures.’’*! The reference mea-
surement (empty Fabry—Perot cavity) was used
for verification of working conditions of the mea-
surement setup.

Analysis of obtained results allowed us to confirm
the unequivocal relationship between the measured
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Fig. 5. Representative registered spectra for the central wavelength of 1550 nm: (a) reference measurement; (b) saline; (c) plasma.

1650012-4

110



J. Innov. Opt. Health Sci. 2016.09. Downloaded from www.worldscientific.com
by GDANSK UNIVERSITY OF TECHNOLOGY on 10/05/16. For persona use only.

1.332 1.332

1.330 1.330

1.328 1.328
1.326 1.326
1.324
1.322

1.320

Measured refractive index of plasma [a.u]
Measured refractive index of saline [a.u.]

s - i -
pard [ [ R
w o L] S

o

1.318

-y
w

16 1.316
900 1000 1100 1200 1300 1500 1600

Wavelength [nm]

"= Measured refractive index of plasma [a.u.], r=-0.9987
8. Measured refractive index of saline [a.u.], r=-0.9944

1400

Fig. 6. Dispersion characteristics of saline and plasma.

signal from low-coherence interferometer and the
refractive index of samples shown in Fig. 6.
Calculated strong negative r-Pearson correla-
tions (r = —0.9987 for plasma and r = —0.9944 for
saline) confirm the precision of measured refractive
indices of blood plasma as well as saline solution.
It can be concluded that the refractive index of
plasma is greater than that of saline by about 0.002
at 930nm and this difference increases with the
wavelength, up to about 0.003 at 1550 nm.

Absorbance [a.u.]

Wavelength [nm]
(a)

Fig. 7.

Blood equivalent phantom vs whole human blood

3.2.

Absorption spectra of whole human blood are
dominated by characteristic haemoglobin absorp-
tion bands, the Soret band at 420 nm and a double
Q-band in the 500 — 600nm range.’?** The
remaining parts of the spectra are rather flat and
slightly inclined. Due to high absorption causing
low signal-to-noise ratio for wavelengths near Soret
band, we focus our analysis on longer wavelengths.
In order to perform absorption spectroscopy mea-
surements, we have prepared a range of phantoms
with various HCT levels, as presented in Fig. 6(a).

It can be seen that although the haemoglobin
absorption bands remain unaffected, the baseline
slope of washed erythrocytes is more inclined than
that of the whole blood (Fig. 7(a)). This effect
is caused by the change in the scattering of the
sample which influences the overall attenuation of
light. The higher scattering is caused by higher re-
fractive index mismatch®! between the RBCs** 7
and the medium surrounding them, caused by ex-
change of plasma with saline, of the refractive index
value 1.330 and 1.328 at 930 nm, respectively (see
Fig. 7). This effect is also increased by higher con-
centration of RBCs. A phantom created with 50%
HCT, the same as the blood sample, shows only
slightest difference in comparison with a whole

Absorption spectroscopy

2
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)]
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Comparison of absorption spectra of blood constituents: (a) Comparison of washed erythrocytes (blood phantom) with

various HCT levels; the inset presents the change in the slope of absorbance in 580 — 620 nm range on normalized spectra. (b)
Comparison of absorbance of whole blood and phantom at HCT of about 50% in both cases. (¢) Comparison of absorbance of saline

and plasma.
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Fig. 8. Comparison of Raman spectra of blood plasma and
saline.

blood sample, when considering 500 — 700 nm
wavelength range. Yet, it can be seen, especially at
the edges of that range, that the slope is slightly
more inclined in the case of a phantom. The relation
between these values is not straightforward, since
the absorbance and scattering both contribute to
the total absorbance of the sample, thus, they are
intertwined in the case of transmission spectrometer
setup. Other parameters of RBCs such as the total
amount of haemoglobin, its content in erythrocyte,
erythrocyte size distribution, etc. come into effect as
well. On the other hand, the composition of plasma,
is an ensemble of a multitude of chemical sub-
stances, mainly proteins, along with platelets and
white blood cells. Comparison of saline solution
with plasma (Fig. 6(c)) shows that saline has no
influence on the spectra, while plasma exhibits
broad absorption band between 400 and 500 nm,
which corresponds to the presence of proteins and
other blood cells.

3.3. Raman spectroscopy

We have used Raman spectroscopy to compare the
chemical composition of plasma and saline. Spec-
trum of the plasma is strongly distorted by optical
background and the number of the bands that
can be clearly detected is limited. Thus, data were
processed by smoothing FFT-filtering and optical
background removal.*® Result of the data proces-
sing (Fig. 8) shows that the acquired spectral profile
of plasma is very similar to those presented in the
literature,*** with prominent bands related mostly
to the presence of proteins. Spectrum of saline is, as

expected, void of identifiable features, and the
detected signal is on similar levels as the back-
ground and noise interference. Thus, we can confirm
the composition of saline (water, salt) and prove
that there are no detectable impurities present in
the spectrum of saline.

4. Discussion

We used complementary optical methods: low-co-
herence interferometry, absorption spectroscopy,
and Raman spectroscopy to investigate the differ-
ences in, both physical and chemical, composition of
the samples. The measurements were performed on
whole blood, blood plasma, as well as blood-equiv-
alent phantoms prepared as a suspension of washed
erythrocytes in saline. The low coherence measure-
ments provide insight into the change of refractive
index caused solely by the plasma and saline. We
observed small yet important differences in refrac-
tive indices of about 0.002 at 930 nm that increased
with the wavelength. In case of blood absorption,
only a phantom with standard physiological con-
centration of 50% HCT was comparable to the
whole blood, although not precisely. However, ex-
change of plasma with saline causes clearly visible
changes in the scattering-influenced slope in blood
spectra, especially when considering smaller HCT
levels, in which the volume of plasma has greater
influence. Raman spectroscopy explains the differ-
ence in refractive index between plasma and saline
by confirming the presence of proteins and other
constituents of plasma which increase the refractive
index. We have shown that blood-equivalent phan-
tom cannot be considered as a full representation of
blood. Therefore, application of such phantoms
cannot be used as a calibration standard for optical
biomedical devices.

The investigation covered a full range of blood
parameters from healthy person as well as abnor-
malities in the blood composition. Therefore, we
ensure that our conclusions are valid for wide range
of variability in investigated samples. Presented
results may find application in testing various
optical detection methods in biology and medicine,
such as other spectroscopic''™** as well as low-co-
herence methods.*"*7

In the case of not chemically-specific methods,
the phantoms have certain viability as a first-trial
physical model, as they are easier to handle and
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their parameters can be easily modified (ex. diluted
to decrease HCT%). However, in the case of
chemically-specific methods, such as fluorescence or
Raman spectroscopy, those phantoms present an
over-simplified case. Most of blood sample vari-
ability is due to the changes in chemical composi-
tion of plasma, which is specific for each patient.
Thus, the phantoms in which the plasma is ex-
changed for saline, are void of huge information
(or noise) component. This in turn would cause a
great reduction in sample variability, enabling to
build calibration models easily, but is completely
useless for a real-case application, where the indi-
vidual variability is a major challenge.*®

In the case of fluorescence, the blood spectra are
dominated by haemoglobin fluorescence from the
RBCs. The blood-equivalent phantoms should be a
viable model in this case for exploring the auto-
fluorescence and photobleaching effects,*’ yet only
to the extent when the fluorescence from chemical
compounds in plasma can be neglected. In other
cases, such phantoms are also unrealistic over-sim-
plified models which fall short for real-application
cases.

Investigation on pulse light response from
absorbing and scattering materials (such as solid
tissues and blood) could be a good application
for discussed phantoms. This would be beneficial
especially in the case of noninvasive measurement
techniques, and aid in the development of fiber-
optical probes and other light collection
equipment.”’

The use of presented blood phantoms is a wide-
spread practice in current biophotonics research.
However, recent findings show the possible solution
to the problem, and propose methods which do not
require previous calibration,”’ thus removing the
need for phantoms of any kind altogether. Yet, until
such methods are fully developed, the use of phan-
toms still remains commonplace.
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ABSTRACT

In this paper, a study of a low-coherence fiber optic displacement sensor is presented. The sensor consisted of a
broadband source whose central wavelength was either at 1310 nm or 1550 nm, a sensing Fabry-Pérot interferometer
operating in reflective mode and an optical spectrum analyzer acting as the detection setup. All these components
were connected by a single-mode fiber coupler. Metrological parameters of the sensor were investigated for different
lengths of the fiber connecting the sensing Fabry-Pérot interferometer (1 m and 10 m). For each length of the fiber,
displacement in the range of 0 pm to 500 pm, in increments of 50 pm were measured. Obtained results indicate that
the developed sensor is not sensitive to changes in attenuation in the optical path, thus enabling remote measurement
of the displacement on long distances while maintaining a satisfactory accuracy.

Keywords: fiber-optic sensor, displacement sensor, low-coherence interferometry

1. INTRODUCTION

Optical fiber sensors are often used for measurements of various physical quantities, such as temperature or strain,
especially in the applications where their small size, all-dielectric construction of the sensing part or immunity to
electromagnetic interference (EMI) are needed. In some instances, the transducer has to be placed remotely from the
source and the detection setup, with the length of lead-in and lead-out fibers reaching several hundred meters. With
increasing length of these fibers the changes in their attenuation, induced by environmental factors, such as
vibrations, adversely affect the operation of these sensors. While accuracy of most fiber optic sensors, especially
intensity-modulated ones, is degraded by changes in attenuation of lead-in and lead-out fibers, a few classes of fiber
optic sensors are immune to attenuation changes. These include sensors in which the measurand changes phase,
fluorescence lifetime, or optical spectrum. An important class of sensors using changes in optical spectrum are low-
coherence optical fiber sensors. They are used, among others, for the measurement of the refractive index dispersion,
temperature or displacement'™. Moreover, by the use of nanomaterials as additives, fiber-optic sensors can be
biocompatible and safe for medical applications®™.

In this paper we present fiber optic displacement sensor with signal analysis in spectral domain. The greatest
advantages of signal analysis in spectral domain is high measurement sensitivity and resolution, broad measurement
range and ability to measure the absolute value of optical path differences of interfering beams.

2. METHOD

Low-coherence fiber optic sensor measurement setup consists of two broadband light sources (central wavelength
equal 1300 nm and 1550 nm), an optical spectrum analyzer (Ando AQ6319), and a fiber 2x1 SM coupler which is
simultaneously part of interferometer and a medium connecting all devices. Laboratory setup presented in fig. 1 was
described in detail in literature’'°.
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Figure 1. Low-coherence fiber optic sensor measurement setup consist two broadband light sources - superluminescent

diodes (central wavelength equal 1300 nm and 1550 nm), an optical spectrum analyzer (Ando AQ6319), and a fiber

2x1 SM coupler.
Fiber-optic Fabry-Pérot sensing interferometer principle of operation is based on the interference between the beam
reflected from fiber tip and beam reflected from silver mirror''. In this case, part of the beam reflected to the fiber
coat is not considered and fiber-optic Fabry-Pérot interferometer is treated as two-beam interferometer (see fig. 2a).
Value of the measurand is determined from an analysis of the signal spectrum, as shown in fig. 2b.
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Figure 2. Fiber-optic Fabry-Pérot interferometer, where: M, — fiber tip as a semipermeable mirror, M, — silver mirror, n
— width of Fabry-Pérot cavity, Eq — light beam, E;, E, — interfering beams (a). Spectral domain analysis of the
measurement signal — measured values can be determined on the basis of changes in spectral separation of the
measured signal (b).
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3. RESULTS

Series of measurement were performed during experiment. Displacement in the range of 0 um to 500 pum, in
increments of 50 pm were measured. Registered spectra for displacement of 50 pm, 150 pm and 250 pm for fiber
length 1 m are presented in fig. 3.
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Figure 3. Representative spectra for displacement of 50 um, 150 um and 250 pm for fiber length 1 m. Measurements
were performed using two broadband light sources: 1310 nm (left part of image) and 1550 nm (right part of image).

As it can be noted from fig. 3, any change in position of head of sensing interferometer causes a change in the
spectrum of the measurement signal. With the increasing of displacement, spectral separation decreases.
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In the next part of the experiment, 10 m fiber was fused to the arm of sensing interferometer and measurements were
repeated under the same conditions. Fig. 4 presents comparison of spectra for displacement of 300 pm and 450 pm

for fiber length 1 and 10 m.
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Figure 4. Representative spectra for displacement of 300 pm and 450 pm for fiber length 1 and 10 m. Measurements
were performed using 1310 nm broadband light sources.

Fig. 4 shows that changes in fiber length does not influence on measurement results. Spectral separation is similar
for both of optical path length.

4. CONCLUSION

The analysis of obtained results shows that increasing the length of fiber connecting the sensing Fabry-Pérot
interferometer does not affect the operation of the displacement sensor. Sensor can be successfully used for remote
measurement of the displacement over long distances, also under conditions of high attenuation of the signal.
Presented sensor is characterized by high measurement sensitivity and resolution. Future work is to develop a sensor
capable of measuring at a distance of several kilometers.
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ABSTRACT

This paper describes how parameters of investigated substances and the fiber-optic Fabry-Pérot sensing interferometer
affect the spectrum of the optical radiation at the output of the sensor. First, the modeling of the operation of the sensing
interferometer was conducted. Most important parameters and effects that were taken into account are: dependences of
the refractive indices of the core and the cladding, as well the mode field diameter of a single mode fiber on the
wavelength, changes in the parameters of an optical beam inside the interferometer caused by refractive index and the
absorption of the medium inside the cavity, including the intensity of the beam, the beam diameter, the beam divergence,
the curvature of the wavefront, and the phase shift caused by the Gouy effect. Impact of these parameters and effects on
the spectrum of the optical radiation at the output of the sensor was subsequently investigated. Following, spectra from
selected Fabry-Pérot optical sensors, applied to measurement of refractive index, were presented. Measurement results
were compared with the spectra obtained by modeling.

Keywords: Fabry-Pérot interferometer, fiber optic sensors, modeling

1. INTRODUCTION

Fiber-optic Fabry-Pérot sensors represent an important class of sensors for measuring several physical quantities. The
Fabry-Pérot cavities used in fiber-optic sensors are very small — the typical width is much less than one millimeter (equal
to the diameter of the optical fiber used in the sensor) and typical length range is from several hundred nanometers to
several hundred micrometers. They are particularly promising if they are stimulated by broadband radiation and a
spectrum analyzer is used as the detector. Since the detection in this sensor configuration is based on the measurement
and location of spectral lines, measurement systems using these sensors can be highly resistant to disturbances of the
optical path, e.g. accidental and inevitable changes in attenuation of fiber-optic path. Principle of operation of these
sensors is based on interference of optical radiation occurring inside the cavity forming a Fabry-Pérot interferometer. As
a result of the interference, changes of spectrum of an optical signal reflected or transmitted by the cavity can be
observed. The nature of these changes depends on geometric and optical parameters of the cavity; by changing these
parameters due to the impact of external factors, it is possible to measure several physical parameters. For example,
pressure or temperature can change the dimensions of the cavity or change the refractive index of the substance inside
the cavity. Also, it is possible to measure the concentration of various substances on the basis of the measurement of
refractive index, dispersion, or even changes in attenuation or scattering. These phenomena change the spectrum of the
reflected optical radiation, in particular the position of the maxima and minima of the spectrum and their relation.

In order to measure the parameters of optical medium inside the Fabry-Pérot interferometer on the basis of spectra of the
optical signal from the sensor, it is necessary to know how the spectrum depends on all relevant parameters of the
interferometer and the medium'~. Neglecting some dependencies can lead to significant errors in the measurement.

2. MODELING

In bulk optics, all wave components that are reflected inside Fabry-Pérot cavity and next leave the cavity can be detected
at the output of the interferometer. However, in fiber-optic realization of Fabry-Pérot interferometer, phenomena
occurring in the cavity are more complex. Figure 1 shows the way in which light propagates from the fiber, through the
cavity, and then back to the optical fiber.
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Figure 1. Wave propagating along the cavity in fiber-optic Fabry-Pérot interferometer.

As it can be noted from fig. 1, in the case of fiber-optic realization of Fabry-Pérot interferometer, part of the reflected
wave from the cavity is transmitted to the fiber core and may be detected at the output of the sensor, while another part is
transmitted to the cladding and therefore cannot be detected. Consequently when modeling the propagation of the light
beam in the cavity, additional phenomena should be considered. These are phenomena such as: the diffraction of the
beams in the cavity, the coupling between the wave in the cavity and in the optical fiber, the extra phase shift (e.g. as the
result of the Gouy effect), and the curvature of the wavefront. Signal entering the cavity can be described by its complex
amplitude U;,(1) as:

Uin()’)z Iin(ﬂ’)’ (1)
where ;,(1) is the intensity of the signal entering the cavity and 1 is the wavelength in vacuum.

The complex amplitude of the output signal U,,(4) from the fiber-optic Fabry-Pérot interferometer can be expressed as
the sum of an infinite number of complex amplitudes of the signals that are reflected from or transmitted through the
interface between the optical fiber and the cavity (see fig. 1):

Uout (ﬂ): iul (/1) > (2)
where

U()(;L)z rlZ(ﬂ)(’/in (’1) 3)
and

Ul(z)=[rzgu)rﬂ(z)rw.u)eXp[-j4”L”wv“)j]' @B, Gy (1) 1=125.. @

A FZI(/l)

and where r15(4), r21(4), and r,3(1) are the amplitude reflection coefficients at the interface between the optical fiber and
the cavity, between the cavity and the optical fiber, and between the cavity and the other surface that forming the cavity,
respectively, #2(1) and #(1) are the amplitude transition coefficients at the interface between the optical fiber and the
cavity and between the cavity and the optical fiber, respectively, f.,,(2) is the square root of the power transmission in the
cavity at the distance of 2L, L is the length of the cavity, 7.,,(2) is the refractive index of the medium that fills the cavity,
and c;(1) are the coupling coefficients of the waves from the cavity that are transmitted through the interface between the
cavity and the optical fiber to the optical fiber core.
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Having the complex amplitude U,(4), we can estimate the intensity of the output signal 7 (1) from the fiber-optic
Fabry-Pérot interferometer as:

Iout(/l)z U (112 . Q)

It should be emphasized that the field coupling coefficients c;,(1) depend on 7 because the optical beam inside the cavity
increase its diameter as the result of the diffraction phenomenon. The key problem of mathematical modelling of fiber-
optic Fabry-Pérot sensors is to find these coupling coefficients. To estimate these coefficients, we should know the
electromagnetic field distribution in the optical fiber Ugpe(x, ¥, 4) and the electromagnetic field distribution of the optical
beam in the cavity Ueyiy,(x, ¥, 4) at the interface between the optical fiber and the cavity. If Ugpe(x, ¥, ) and
Utavity (%, ¥, 4) are known, then the coupling coefficient can be found from*:

J.J. Ucaut\ (X Y, A)Uﬁber (X Y /’i')dXdy p_l(— ] 4721anav (/1)) (6)
’JJ.J.Uca\m X, yﬁﬂ')l]ca\m Xy y’l)dXdy’JJ-‘[Uﬁber Xs y’ly/ﬁber(x yﬁﬂ')dXdy A .

The electromagnetic field distribution in the optical fiber Ugpe(x, y, 4) for single-mode optical fiber is given by Bessel
functions™’

Uﬁber(x, y,ﬁ.) ~J, (kT (ﬁ.)p)for p <a (incore), @)
Uver (x, Vv, /1) ~K, (y(?t)p) for p > a (in cladding), )

where: Jy(x) is the Bessel function of the first kind and order 0, and Ky(x) is the modified Bessel function of the second
kind and order 0, a is the core radius of the optical fiber,

p=qx"+y? ©9)

is the radial position,

J (10)
and
_ \/W , (an
where
ﬁz(ﬂ)snf(ﬂ)%’—%- (12)

S(2) in formulae (10)-(12) is the propagation constant of optical radiation in the optical fiber,
v(1)= ZTMNA(A) (13)
is the normalized frequency (also called the V number) and
NA(2) = (2) -3 (2) (14)

is the numerical aperture of the optical fiber.

The electromagnetlc field distribution in the cavity at point P, Ucir(P), can be find from Kirchhoff's diffraction
formula®:
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1 a Jks jks a
Uca\'ityl(P)z _EII{Uﬁber(x’y)E(e j_ z _Uﬁber(x9y)}dxdy> (15)
N

s s On

where s is the distance between the point P and the point having (x, y) coordinates at the interface between the optical
fiber and the cavity.

The problem is that calculation of the coupling coefficient needs huge amount of computer computations and it is
necessary to calculate the coupling coefficient for many wavelength. An easier method to estimate Ugpe(x, ¥, 1) and
Ueavity(x, ¥) needed to find the coupling coefficient is to approximate the field distribution at the end of fiber Ugpe(x, y, 1)
by the Gaussian distribution and the field distribution in the cavity Ugyiy(x, ¥, 4) by a Gaussian beam. Approximation of
the field distribution at the end of the fiber Ugpe(x, ¥, 1) by the Gaussian distribution yields to:

Uaulor2)= B2 -5 . )
where
j— 21111 (ﬂ)
BO(l)_ﬂwg(/?,)’ 17

and where wq(4) is the fundamental-mode size of the optical fiber.

The fundamental-mode size width wq(4) of a step-index optical fiber for normalized frequency 0.8 < V(1) < 2.5 can be
approximated as’:

1.619 2.879
Wo(ﬂ)—a[0.65+V3T(ﬂ)+V(’—(/1)J, (18)

The field distribution in the cavity (Gaussian beam) can be expressed as’:

2

U (0. 2)= 1,024 exp{_ -z lﬂexp[_ () ()

i

o
2R (z,2)

+j¢(z4)], (19)

where:

. (2. 2)= ws(2) 1+(LJ 20)

z, (Z.

is the radius of the Gaussian beam,

R(z1)= {1 +(Z°£l))21 @1)

is the radius of wavefront curvature,

¢ (z1)= arctan(Lj (22)
2y (’1)
is the phase retardation that is responsible for the Gouy effect,
2
Zo(ﬂ'): ™, (ﬂ;}’lcm(ﬂ) (23)

is the Rayleigh range,
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J——

K(2)= WTU) (24)

is the wave number in the cavity, and

z=2ilL, (25)
where L is the cavity length.
From substituting (16) and (19) into (6), we finally obtain

I
e(t)=12 2iL 212, (Ahw; (1)) -

Modeling of the field distribution in the cavity of fiber-optic Fabry-Pérot interferometer was conducted with the use of
expression (4). Then, the spectra obtained from simulations were compared to the spectra registered during
measurements. Measurements were performed with the use of fiber-optic Fabry-Pérot interferometer well described in
literature'®. This setup consists of a broadband low-coherence light source (central wavelength equal 1300 nm), an
optical spectrum analyzer (type AQ6319 by Ando), and a 2x1 fiber coupler which acts as both a medium connecting
devices and as a part of interferometer. Fiber type was SMF-28 with core diameter 8.14 um. Refractive index difference
between core and coat is 0.36%'" '>. Second surface forming the Fabry-Pérot cavity is metallic with an amplitude
reflection coefficient is —0.42426 (r»;°=0.18 — measured value).

3. RESULTS AND DISCUSSION

In order to verify whether conducted modeling of the operation of the sensing interferometer coincides with operation of
actual implementation of the interferometer, the spectra obtained from simulations were compared to the spectra
registered during measurements. The example result of this comparison is shown in fig. 2. Both simulation and
measurement were performed for an empty Fabry-Pérot cavity of a width 200 pm.

1.0 I I
Calculated for |

=99 [ 1=200 pm T

—1

—

| fk
5 il I T
oo _LocallIVF' LU —

1200 1220 1240 1260 1280 1300 1320 1340 1360 1380
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Figure 2. Measured and calculated spectral densities at the output of the fiber-optic Fabry-Pérot sensor with empty cavity.
The width of cavity was adjusted at 200 pm.
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As can be seen in fig. 2, the measured and calculated spectra do not completely match. This is due to the fact that it was
not possible to specify the cavity width in measurement setup as accurately as in the simulation. During the simulation
the width of Fabry-Pérot cavity was set to 200 um with resolution 0.01 pm, while during measurements, the width of
cavity was adjusted by using a micrometer screw with resolution 10 um. Therefore, further simulations were carried out,
where the width of cavity was slightly changed in each calculation. The width of cavity for which spectra are perfectly
overlapping was found. The measured and calculated spectra are shown in fig. 3.
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i 0. wavelength accuracy
@ AA=+0.02 nm
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©
= 0.
@
0.0.
)
8 0.
N
< 0. .
- o
o0 ” ] —Calculated|]
= 0.1 *‘n n —Measured |
0.0 AA/‘J\N V U W V\/\/\ |

1200 1220 1240 1260 1280 1300 1320 1340 1360 1380
Wavelength [nm]

Figure 3. Measured and calculated spectral densities at the output of the fiber-optic Fabry-Pérot sensor with empty cavity.

Fig. 3 clearly shows that a very accurate matching of the measured and calculated spectra was achieved for the Fabry-
Pérot cavity width equal to 198.55 um. Taking into account the wavelength accuracy of measurement (A4=%0.02 nm),
the accuracy of the width of the cavity by the optics method equal to AL=+0.012 pum, which is a lot better than the use of
micromechanics.

4. CONCLUSION

The comparison of the measurement results with the spectra obtained by modeling proves the correctness of the
assumptions. The presented method of modeling of fiber-optic Fabry-Pérot sensors is characterized by a high simplicity
of calculation. The described method of modeling can be very useful in determining the length of Fabry-Pérot cavities
with much better than 100 nm accuracy or parameters of a test substance on the basis of the received spectra from the
fiber-optic Fabry-Pérot sensors.
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Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w nastepujacej pracy:

1. K. Karpienko, M. Marzejon, J. Plucinski, "Fiber optic displacement sensor with
signal analysis in spectral domain", Proc. SPIE, vol. 10034, pp. 100340K (2016)

moj wkiad polegal na udziale w: (a) przeprowadzeniu pomiaréw, (b) przetwarzaniu
danych i interpretacji wynikdw pomiaréw, (d) napisaniu czesci manuskryptu.
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1 Informatyki

Politechnika Gdanska

ul. Narutowicza 11/12

80-233 Gdansk

Oswiadczenie

Oswiadczam, ze w nastepujacych pracach:

1. K. Karpienko, M. Marzejon, J. Plucinski, "Fiber optic displacement sensor with
signal analysis in spectral domain", Proc. SPIE, vol. 10034, pp. 100340K
(2016),

2. J. Plucinski, K. Karpienko, “Fiber-optic Fabry-Pérot sensors — modeling versus
measurements results”, Proc. SPIE, vol. 10034, pp. 100340H (2016)

moj wkiad polegal na udziale w: (a) modelowaniu wielowiazkowego interferometru
Fabry’ego-Pérota [2]; (b) przegladzie literatury [2]; (c) przetwarzaniu danych
i interpretacji wynikow pomiardéw [2]; (d) napisaniu czesci manuskryptu [1, 2].
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