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Struktury optyki zintegrowanej do zastosowan w sensorach

biochemicznych

Streszczenie. W pracy przedstawiono podstawy spektroskopii pola zanikajgcego i struktury optyki zintegrowanej do zastosowarn w sensorach
biochemicznych. Struktury te wytwarzane sg metodag zol-zel. Przedstawiony jest sprzegacz siatkowy, paskowe $wiattowody zebrowe i sprzegacz

kierunkowy.

Abstract. In the paper are presented fundamentals of the evanescent filed spectroscopy and integrated optic structures for an application in
biochemical sensors. These structures are fabricated via sol-gel route. The grating couplers, rib waveguides and directional couplers are presented.

(Integrated optic structures for applications in biochemical sensors).
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Wstep
Optyczne metody pomiarowe charakteryzujg sie
wysokimi czutosciami i w wielu zastosowaniach mogg

uchodzi¢ za bezkonkurencyjne. Pojawienie sie
Swiattowoddw otworzylo nowe mozliwosci w zakresie
realizacji czujnikéw réznych  wielkosci  fizycznych,

chemicznych badz biochemicznych. Swiattowdd w czujniku
moze spetnia¢ role jedynie elementu transmitujgcego
sygnat optyczny ze zrodta Swiatta do struktury sensorowej a
nastepnie ze struktury sensorowej do detektora lub tez by¢
jednoczesnie zasadniczym elementem struktury
sensorowej. W strukturze sensorowej obserwabla (wielko$¢
mierzona, analit) oddziatuje na prowadzong fale swietlng i
dokonuje modulacji jednego z jej parametréw (amplituda,
faza, polaryzacja). Struktury sensorowe s$wiatlowodowych
czujnikdw chemicznych i biochemicznych mogg byé¢
budowane 2z uzyciem Swiattowodow witdknistych lub
planarnych [1]. Planarne struktury sensorowe majg wiele
zalet, takich jak: mozliwo$¢ optymalizacji ich wtasciwosci
optycznych i geometrycznych w szerokim zakresie,
mozliwosc¢ masowego wytwarzania struktur o]
powtarzalnych parametrach, odporno$¢ mechaniczna.
Planarne  struktury immunosensorowe mogg byc¢
wytwarzane w postaci chipéw do jednorazowych
zastosowan. W planarnych czujnikach chemicznych badz
biochemicznych oddziatywanie obserwabli na prowadzone
w strukturze mody zachodzi za posrednictwem warstwy
sensorowej, ktéra jest penetrowana poprzez ich pola
zanikajgce. Skutkiem zmiany poziomu obserwabli w
pokryciu struktury sensorowej sg zmiany parametrow
warstwy sensorowej a nastepnie parametrow
prowadzonych modow. Ta  technika pomiarowa
zaproponowana zostata przez Midwinter'a [2] i nosi nazwe
spektroskopii pola zanikajacego. Zmiana czesci urojonej
wspotczynnika zatamania warstwy sensorowe;j
(wspotczynnika ekstynkcji) powoduje zmiany amplitud
prowadzonych modéw [4] a zmiany czesci rzeczywistej
badz zmiany grubosci warstwy sensorowej powodujg
zmiany efektywnych wspétczynnikéw zatamania [3,5,6].
Pomiary zmian efektywnych wspotczynnikéw zatamania
wymagajg zastosowania sprzegaczy siatkowych badz
interferometréw planarnych [3]. Struktury takie wytwarzane
sg z uzyciem $wiattowodow jednodomowych.

W artykule opisano opracowane przez autora i nadal
rozwijane struktury pfaskich $wiattowodéw planarnych ze
sprzegaczami siatkowymi [5,6] oraz $swiattowody i struktury
paskowe przeznaczone do zastosowan w sensorach
biochemicznych [7,8]. Struktury te wytwarzane sg metodg
zol-zel. Przedstawiano wyniki analizy teoretycznej i badan

eksperymentalnych struktur sensorowych oraz perspektywy
zastosowan tych struktur. Szczegdlng uwage poswiecono
strukturom sensorowym ze sprzegaczami siatkowymi.

Planarna struktura sensorowa

Planarne  struktury = sensorowe  pracujgce z
wykorzystaniem spektroskopii pola zanikajgcego sg
strukturami wielowarstwowymi, zbudowanymi z podtoza
optycznego, z warstwy falowodowej oraz z warstwy
sensorowej. Schemat takiej struktury sensorowej jest
przedstawiony na rysunku 1. Mogg by¢ wyréznione dwa
rodzaje warstw sensorowych: (1) jednorodne warstwy
sensorowe (rys.1a), ktorych wspdtczynnik zatamania lub
grubo$¢ zmieniajg sie na skutek wnikania do nich
czagsteczek analitu oraz (2) warstwy monoczgsteczkowe,
wykazujgce silne powinowactwo reagentéw chemicznych.
Jednorodne warstwy sensorowe sg stosowane w
czujnikach chemicznych a ich grubosci sg na ogét mniejsze
niz gtebokosci wnikania pola zanikajgcego do pokrycia
Swiattowodu. W czujnikach refraktometrycznych warstwg
sensorowg jest ciecz pokrywajgca swiattowdd.
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Rys.1. Schemat struktury sensorowej a) z jednorodng warstwg
sensorowa, b) z warstwg immunosensorowsg.

Monoczgsteczkowa warstwa immunosensorowa,
zawierajgca antygeny (Ag) wigze molekuty przeciwciat (Ab),
w wyniku czego nastepuje przyrost jej grubosci i zmiana
wspoétczynnika zatamania (rys.1b). Grubosci warstw
immunosensorowych sg na poziomie nanometrowym.

Warstwa sensorowa jest penetrowana przez pola
zanikajgce modow propagujacych sie w strukturze. Zmiany
parametrow warstwy sensorowej powodujg w ten sposob
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zmiany ich efektywnych wspoétczynnikow zatamania.
Wspétczynniki zatamania skladowych warstw struktury
sensorowej (podioza n,, warstwy falowodowej n;, warstwy
sensorowej n, i pokrycia ng), ich grubosci (d, w;) oraz
parametry fali swietinej (dtugos¢ fali A, polaryzacja p,
efektywne wspoiczynniki ztamania N i rzgd modu m) sg
powigzane ze sobg w réwnaniach charakterystycznych:

(1) R(nl,nb,ns,nc,d,ws,/l,p,m,Nﬁl)=0.

Réwnania charakterystyczne otrzymuje sie z réwnan
falowych po uwzglednieniu warunkéw ciggtosci pél na
granicach warstw. Z réwnah charakterystycznych
wyznaczane sg efektywne wspétczynniki zatamania:

2) N,’;=N(nl,nb,ns,nc,d,ws,/l,p,m).

Réwnania charakterystyczne sa réwnaniami
nieliniowymi, stgd efektywne wspétczynniki wyznacza sie
metodami numerycznymi. Przy niewielkich zmianach
wspotczynnika zatamania pokrycia 4n. i grubosci Aws war-
stwy sensorowej, odpowiadajgce im zmiany efektywnego
wspotczynnika zatamania mozna zapisa¢, jako [9]:

(3) AN = [ﬂj -An, +(ﬂJ~Aws .
on, ow,
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Rys.2 Teoretyczne zaleznosci czuto$ci homogenicznej a) i czutosci
powierzchniowej od grubosci warstwy falowodowej. d=181nm,
n,=1,810, n,=1.510, A=677nm.

Pochodne wyrazajg czuto$¢ efektywnego wspotczynnika
zatamania na zmiany parametrow struktury: odpowiednio
wspotczynnika zatamania pokrycia n. i grubosci w, warstwy
sensorowej. Gdy warstwe falowodowg  pokrywa
jednorodnymateriat o wspétczynniku zatamania n. i grubosci
wiekszej od gtebokosci wnikania pola zanikajgcego (ws=0),
to struktura sensorowa jest strukturg refraktometryczna, a
wielko$¢ (ON/on;) jest nazywana czutos$cig homogeniczng
(ang. homogenous sensitivity). Natomiast, gdy grubo$¢ w;
warstwy sensorowej jest znacznie mniejsza od gtebokosci
wnikania pola zanikajgcego, to ze wzgledu na fakt, ze
zmiany  grubosci  warstwy  sensorowej  zachodzag
w bezposrednim sagsiedztwie powierzchni S$wiattowodu,
wielkos¢ (ON/ows) nazywana jest czutoscig powierzchniowg
(ang. surface sensitivity). Efekt zmiany grubosci warstwy
sensorowe] stanowi podstawe dziatania immunosensoréw.

Na rysunku 2a przedstawiono wyliczone zaleznosci czutosci
homogenicznej od grubosci warstwy falowodowej dla
modéw podstawowych TEg i TMy, dla dwdch réznych
wspotczynnikdw  zatamania pokrycia n.. Widaé, ze
maksymalne czutosci osiggane sg dla grubosci warstwy
falowodowej nieco wiekszej od grubosci odciecia. Wieksze
czutosci mogg by¢ osiggniete dla modu TMy. Wraz ze
wzrostem  wspotczynnika zatamania pokrycia rosnie
maksymalna czuto$¢ homogeniczna a odpowiadajagca jej
grubos¢ warstwy falowodowej maleje. Na rysunku 2b
przedstawiono wyliczone zaleznosci czutosci powierzchnio-
wej od grubosci warstwy falowodowej. W obliczeniach
przyjeto, ze grubos¢ warstwy sensorowej wynosi we=1nm a
wspotczynnik zatamania pokrycia wynosi n;=1,330.
Warunkiem osiggniecia wysokich czulosci jest
zastosowanie  $wiattowodéw o duzych kontrastach
wspotczynnika zatamania [10] i dobranie optymalnych
parametrow struktury sensorowej [11,12]. Efektywne
wspotczynniki zatamania N moga by¢é mierzone z
zastosowaniem sprzegaczy siatkowych lub interferometréw
planarnych. Ze wzgledu na bardzo wysokie koszty
opracowan struktur sensorowych do konkretnych pomiaréw
chemicznych bgdz biochemicznych, opracowuje sie
platformy technologiczne, ktére obejmujg technologie
wytwarzania elementéw i struktur Swiattowodowych.
Opracowane elementy i struktury, mogg by¢ uzywane do
wytwarzania réznorodnych struktur sensorowych do
pomiaréow chemicznych i biochemicznych. Takie podejscie
pozwala radykalnie obnizyé koszty opracowan struktur
sensorowych przeznaczonych do konkretnych zastosowan

13].

Warstwy falowodowe

Dwusktadnikowe warstwy falowodowe SiO2-TiO-
nanoszone byty na podtoza szklane technikg dip-coating z
zolu otrzymywanego metodg zol-zel. Metoda zol-zel jest
chemicznym sposobem wytwarzania materiatdw z fazy
cieklej, w ktérej synteza nastepuje dzieki hydrolizie
prekursorow a nastepnie kondensaciji jej produktow [13]. W
opracowanej technologii wytwarzania warstw falowodowych
stosowanym prekursorem krzemionki jest
tetraetyloortokrzemian Si(OC2Hs)s (TEOS) a prekursorem
ditlenku tytanu jest tetraetyloortotytanian Ti(OC2Hs)s (TET).
Jako czynnik homogenizujgcy stosowany jest alkohol
etylowy CyHsOH a reakcje hydrolizy i kondensaciji
katalizowane sg kwasem solnym HCI [5-8]. Po naniesieniu
na podtoza szklane warstw zolu, struktury wygrzewane sg
w temperaturze 500°C przez 1 godzine. W procesie
wygrzewania nastepuje usuwanie rozpuszczalnikdw i
ostateczne utrwalenie witasciwosci wytwarzanych warstw
falowodowych. Stosujgc proporcje molowe SiO2:TiO»
wynoszgce 1:1, wytwarzano warstwy o wspotczynnikach
zatamania n;~1.8. W technice dip-coating grubosé
wytwarzanej warstwy jest kontrolowana poprzez szybkosé
wynurzania podtoza z zolu.

Rys.3. Obraz smugi rozpraszanego $wiatta w $wiattowodzie
planarnym ptaskim. Polaryzacja TM, d=181nm, n;=1,810, n,=1.510
A=677nm.
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W technologii wytwarzania struktur dwusktadnikowych
SiO,-TiO2 metodg zol-zel najwiekszg trudnoscig jest
uzyskanie struktury homogenicznej, gdyz tytan, jako
znacznie bardziej reaktywny od krzemu, wykazuje
tendencje do tworzenia odseparowanej fazy. Osiggniecie
niskiej ttumiennosci wytwarzanych Swiattowodow
uwarunkowane jest wysokg homogenicznoscig materiatu
warstwy falowodowej i niskg szorstkoscig jej powierzchni.

Na rysunku 3 pokazany jest obraz pobudzonego
Swiattowodu planarnego ptaskiego. Do pobudzenia uzyto
sprzegacza pryzmatycznego, ktéry na rysunku nie jest

pokazany. Widoczna jest jasna smuga Swiatta
rozproszonego. Zakftadajgc, ze natezenie Swiatta
rozpraszanego w danym punkcie $wiattowodu jest

proporcjonalna do natezenia $wiatta propagujgcego sie w
Swiattowodzie I=lgexp(-4X), z rozktadu natgezenia Swiatta
wzdtuz smugi mozna wyznaczy¢ wspotczynnik ttumienia g,
a nastepnie ttumiennos¢ Swiattowodu o=4,343u. Dla
przedstawianego $wiattowodu wyznaczono ttumiennosé
a=(0,22+0,06) dB/cm. Dla $wiattowodoéw o tak duzym
kontrascie wspotczynnika zatamania jest to bardzo niski
poziom tlumiennosci [7] Opracowane $wiattowody ptaskie
SiO,-TiO2 sg platformg technologiczng dla rozwijanych
sprzegaczy siatkowych i $wiattowodowych  struktur
paskowych.

Sprzegacze siatkowe

Warstwa zolu bezposrednio po naniesieniu na podioze
jest miekka i podatna na deformacje. Dzieki temu, mozna w
niej wytworzy¢ wzor siatki dyfrakcyjnej metodg odciskania,
ktérego utrwalenie nastepuje w procesie wygrzewania.
Swiattowdd planarny ptaski z wytworzonym sprzegaczem
siatkowym jest strukturg sensorowg, ktéra moze by¢ uzyta
w pomiarach refraktometrycznych badz w pomiarach
zmiany grubosci warstwy sensorowe;j.
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Rys.4. Schemat sprzegacza siatkowego.

Schemat sprzegacza siatkowego jest przedstawiony na
rysunku 4. W pewnym obszarze warstwy falowodowe;j
wytworzone jest zaburzenie jej grubosci o okresie A. Gdy
na obszar ten pada wigzka Swiatta o dtugosci fali 4, to przy
spetnieniu warunku dopasowania fazowego:

i} p)
4 ind=n'| N-r=
4) sin np( r )

nastepuje rezonansowe pobudzenie prowadzonego modu.
We wzorze (4) przez r oznaczono rzad dyfrakcyjny a przez
n, 0znaczono wspotczynnik zatamania powietrza. Poniewaz
efektywny wspétczynnik zatamania N zalezy od parametrow
pokrycia warstwy falowodowej, to przy ich zmianie réwniez
zmienia sie¢ kat @ rezonansowego pobudzenia
prowadzonego modu. Ukfad do pomiarow
refraktometrycznych bgdz pomiaréw zmian grubosci
warstwy sensorowej z zastosowaniem sprzegacza
siatkowego jest przedstawiony na rysunku 5. Goniometr GO
napedzany jest silnikiem krokowym SM. W przedstawionym
ukfadzie pomiarowym, gdy silnik krokowy SM wykonuje
jeden krok, to goniometr wykonuje obrét o 1,8 sekundy

104

katowej. Na rysunku 6 pokazano charakterystyki sprzezenia
otrzymane dla sprzegacza siatkowego o okresie A=417nm i
amplitudzie zaburzenia réwnej 10nm. Widoczne sg piki
sprzezenia, ktérych potozenia na osi katowej zmieniajg sie
wraz ze zmiang wspotczynnika zatamania pokrycia n.
Ujemne katy pobudzenia oznaczajg, ze Swiatto pada na
strukture z prawej strony normalnej i w Swiattowodzie
propaguje sie w prawg strone, tak jak pokazano to na
rysunku 4.

Hi
|
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Rys.5 Schemat uktadu pomiarowego. GO-goniometr, PS —
struktura sensorowa, SM-silnik krokowy, MMF-PCS-wielomodowe
wiokna Swiattowodowe, LD-dioda laserowa (677nm), P-polaryzator,
RP-rotator polaryzacji, G-generator, D-detektor, NH-
nanowoltomierz homodynowy.

Katy dodatnie oznaczaja, ze swiatto pada na strukture z
lewej strony normalnej i w $wiattowodzie propaguje sie w
lewa strone. W kazdym z tych przypadkéw do wzoru (4)
podstawiane s3 ujemne wartosci kata 6. Oswietlenie
struktury sensorowej odpowiednio z lewej i z prawej strony
normalnej daje symetryczne widma pobudzenia. Kat @
pobudzenia struktury sensorowej jest zatem réwny potowie
odlegtoséci zarejestrowanych pikéw sprzezenia. W ten
spos6b znaczaco zwieksza sie precyzje wyznaczenia kata
sprzezenia. Ze wzoru (4) wyznaczany jest efektywny
wspotczynnik zatamania N, a nastepnie z réwnania (2) -
wspotczynnik zatamania pokrycia. Taka sama procedura
jest stosowana przy pomiarze grubosci lub zmian grubosci
warstwy sensorowej.
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Rys.6.  Charakterystyki pobudzenia  struktury  sensorowej

sprzegaczem siatkowych o okresie A=417nm dla
wspotczynnikdéw zatamania pokrycia.

réznych

Opracowane struktury sensorowe ze sprzgegaczami
siatkowymi o okresie 417nm pozwalajg na detekcje
minimalnych zmian wspétczynnika zatamania pokrycia na
poziomie ~5x10® RIU oraz detekcje zmian $redniej
grubosci warstwy sensorowej na poziomie 10°nm [5,6].

Struktury paskowe

Swiattowody paskowe i sprzegacze kierunkowe sg
podstawowymi elementami interferometrow planarnych. Na
rysunku 7a  przedstawiono schemat Swiattowodu
zebrowego. Swiattowdd zebrowy jest charakteryzowany
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przez szerokosS¢ w zebra, wysokos¢ t zebra i wysoko$¢ H
$wiattowodu w obszarze zebra. Swiatlowody Zebrowe
wytwarzane sg ze Swiattowodoéw ptaskich o grubosci H. Z
zastosowaniem  fotolitografii  Swiattowdd ptaski  jest
selektywnie maskowany a nastepnie chemicznie trawiony
[7,8]. W obszarze maskowania powstaje zebro $wiattowodu
paskowego. Na rysunku 7b przedstawiono schemat
sprzegacza kierunkowego. Na odcinku L dwa swiattowody
paskowe zblizone sg do siebie na odlegtos¢ s. Jesli do
jednego ze swiattowoddw zostanie wprowadzone Swiatto, to
w wyniku sprzezenia obu $wiattowoddéw dojdzie do
przeptywu $wiatta pomiedzy nimi. Sprzezenie pomiedzy
Swiattowodami  zachodzi poprzez pola zanikajgce
prowadzonych modéw i =zalezy od parametrow
Swiattowoddw paskowych, od dtugosci oddziatywania L, od
separacji s oraz od dtugosci fali Swiatta 1.

a)
Zebro W
{ ‘H
J 3
falowdd
podfoze
b)
L

Rys.7. Schemat $wiattowodu zebrowego a) i topologia sprzegacza
kierunkowego.

Na rysunku 8 pokazany jest obraz Swiecacych wyj$¢
sprzegacza kierunkowego oraz rozktad mocy. Wida¢, ze na
obu wyjsciach natezenie S$wiatta jest jednakowe, co
oznacza, ze sygnat jest dzielony w stosunku 50%:50% i jest
to sprzegacz 3 dB. Topologia sprzegacza kierunkowego
(rys.7b) odpowiada topologii interferometru Michelsona.

60

0 20 40
X (um)
Rys.8. Sygnaly optyczne na wyjsciu sprzegacza kierunkowego i
rozktady mocy, A=677nm, w=2um, t=6nm, L=3000um, s=2,0um.

Sprzegacz kierunkowy 3 dB jest podstawowym
elementem budowy interferometru Macha-Zehndera i
interferometru Younga. Interferometr Younga pozwala na
tworzenie wielokanatowych struktur sensorowych i obok
sprzegacza siatkowego jest szczegdlnie atrakcyjnym
uktadem do zastosowan w immunosensorach [14,15]. Na
bazie ukfadu interferometru Younga, jak réwniez na bazie
sprzegacza siatkowego mogg by¢ wytwarzane chipy
immunosensoréw do jednorazowego uzycia. Zrédio $wiatta,
detektor, uktad przetwarzania danych oraz uktad
wizualizacji i archiwizacji wynikbw pomiarowych sag
gtdbwnymi elementami majgcymi wptyw na koszty systemu
pomiarowego. Koszty wytwarzania pojedynczej struktury
sensorowej mogg by¢ sprowadzone do akceptowalnego
poziomu, gdy sprzyja temu stosowana do ich wytwarzania
technologia. Ceche te posiada metoda zol-zel, ktorej
najwiekszymi zaletami oprécz mozliwosci ksztattowania
struktury wytwarzanego materiatu jest bardzo duza
wydajno$¢ oraz to, ze jej stosowanie nie wymaga

kosztownych instalacji technologicznych. Jak pokazano
powyzej, metodg zol-zel pozwala na wytwarzanie
falowodowych warstw tlenkowych o duzym kontrascie
wspotczynnika zatamania i bardzo niskiej ttumiennosci.
Metoda zol-zel pozwala na osiggniecie powtarzalnosci
parametrow wytwarzanych struktur, ktora jest
porownywalna z metodg LPCVD [6]. Czulosci struktur
sensorowych wytwarzanych na bazie opracowanych warstw
falowodowych SiO,-TiO, sg wystarczajgce do zastosowan
w pomiarach biochemicznych [6].

Podsumowanie i wnioski
W pracy przedstawiono struktury optyki zintegrowanej

wytwarzane metodg zol-zel do zastosowan w
immunosensorach. Czutosci struktur ~ sensorowych
wytwarzanych na bazie opracowanych warstw

falowodowych SiO,-TiO; sg wystarczajgce do zastosowan
w pomiarach biochemicznych. Struktury sensorowe ze
sprzegaczami siatkowymi o okresie 417nm pozwalajg na
detekcje minimalnych zmian wspofczynnika zatamania na
poziomie ~5x10® RIU oraz detekcje zmian $redniej
grubosci warstwy sensorowej na poziomie 10°nm.
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