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Resumen

La deteccion temprana y oportuna de analitos contaminantes disueltos en agua
representa un desafio ambiental y tecnoldgico. En este trabajo se desarrolla un arreglo
de sensores de microondas interdigitados (IDE) fabricados sobre sustratos de
poliimida y PTFE con permitividades dieléctricas distintas, con el interés de estudiar
su efecto en la sensibilidad electromagnética y clasificacion de analitos mediante
algoritmos de aprendizaje de maquina. Para establecer la geometria de los sensores,
se hicieron simulaciones electromagnéticas en COMSOL Multiphysics aplicando el
criterio de maxima transferencia de potencia de Thevenin, con el cual se optimizaron
los pardmetros geométricos tales como: numero de digitos, ancho, longitud,
separacion entre las barras detectoras. Posteriormente se fabricaron mediante
litografia de escritura directa por laser con el equipo MicroWriter ML3. La
caracterizacion estructural incluyé andlisis FTIR, microscopia Optica, tomografia de
rayos X y espectroscopia de LIBS. Para la caracterizacion electromagnética se utilizé
un analizador de redes vectorial VNA con un barrido de frecuencia de 0.3 hasta 2.0
GHz, en las cuales se midieron 22 soluciones con diferentes concentraciones, tales
como: glifosato, cloruro de potasio, cloruro de manganeso ademas se utilizé agua
tridestilada y desionizada como blancos de referencia. Se obtuvo un conjunto datos
con 44 millones de mediciones del parametro de reflexibn Si1 para ser procesados
mediante algoritmos de aprendizaje de maquina de Naive Bayes, KNN, SVM y arbol
de decision. Como resultado, los modelos de Naive Bayes y KNN obtuvieron una
exactitud del 100%, mientras que el modelo de SVM presentaba una baja precision de
hasta 62% en la clasificacion de analitos. La simulacién demostré que los sensores
fabricados en el sustrato de PTFE presentaban una mayor intensidad de campo
eléctricos debido a su baja permitividad relativa (&=2.0), teniendo una mayor
sensibilidad para la deteccion, generando una mayor diferenciaciéon entre los analitos.
Este trabajo establece una metodologia que combina el disefio sensores
interdigitados, simulacién electromagnética, fabricacion y analisis multivariado,
aportando un estudio sobre como la seleccion del sustrato puede potenciar la
sensibilidad y mejorar la selectividad mediante técnicas de aprendizaje de maquina.

Palabras clave: sensor interdigitado, microondas, aprendizaje de maquina, sustrato.



Abstract

The early and timely detection of dissolved contaminant analytes in water presents an
environmental and technological challenge. This work develops an array of
interdigitated microwave sensors (IDEs) fabricated on polyimide and PTFE substrates
with different dielectric permittivities, with the aim of studying their effect on
electromagnetic sensitivity and analyte classification using machine learning
algorithms. To establish the sensor geometry, electromagnetic simulations were
performed in COMSOL Multiphysics applying Thevenin's maximum power transfer
criterion, which optimized geometric parameters such as number of digits, width,
length, and spacing between detector bars. Subsequently, the sensors were fabricated
using direct laser writing lithography with the MicroWriter ML3. Structural
characterization included FTIR analysis, optical microscopy, X-ray tomography, and
LIBS spectroscopy. For electromagnetic characterization, a vector network analyzer
(VNA) with a frequency sweep from 0.3 to 2.0 GHz was used. Twenty-two solutions
with different concentrations were measured, including glyphosate, potassium chloride,
and manganese chloride. Triple-distilled and deionized water were used as reference
blanks. A dataset of 44 million measurements of the Si1 reflection parameter was
obtained and processed using Naive Bayes, KNN, SVM, and decision tree machine
learning algorithms. The Naive Bayes and KNN models achieved 100% accuracy,
while the SVM model showed low accuracy, up to 62%, in analyte classification. The
simulation demonstrated that the sensors fabricated on the PTFE substrate exhibited
higher electric field strength due to their low relative permittivity (er=2.0), resulting in
greater sensitivity for detection and improved differentiation between analytes. This
work establishes a methodology that combines the design of interdigitated sensors,
electromagnetic simulation, manufacturing and multivariate analysis, providing a study
on how substrate selection can enhance sensitivity and improve selectivity through
machine learning techniques.

Keywords: interdigitated sensor, microwave, machine learning, dielectric substrate.
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1. Introduccion

La preservacion de la calidad de los recursos hidricos es un tema de
investigacion en continua evolucién, desarrollando estudios para la deteccion de
contaminantes en aguas dulces de fuentes naturales, debido a que representan una
amenaza constante en el medio ambiente y el sector salud. La deteccion temprana y
precisa de analitos contaminantes, permitira preservar la salud de los seres vivos que
consumen estas aguas, desde animales y plantas, hasta seres humanos [1].

Desde hace décadas, la deteccién de contaminantes en estas aguas ha sido un
tema fundamental de investigacion, encontrando una amplia diversidad de analitos
dafinos para la salud, por solo mencionar algunos se encuentran el cloruro de potasio
(KCI), cloruro de manganeso MnClz [1] y glifosato N-(fosfonometil) glicina [2], siendo
estos los casos de estudio debido a su peligrosidad y/o abundancia en este medio. El
glifosato es un herbicida de amplio espectro y frecuentemente empleado en el mundo
de la agricultura, silvicultura, jardineria e incluso en actividades domésticas, es uno de
los analitos mas preocupantes que repetidamente aparece en los estudios de la
calidad del agua. En particular, el glifosato se considera toxicologicamente dafiino y
presenta una potencial asociacién con enfermedades cronicas, incluidas las conductas
mentales y reproductivas, lo cual se relaciona con graves problemas de salud,

principalmente por su dificultad para ser detectado en el medio ambiente [3].

Por afos, los ensayos de la calidad del agua y deteccion de estos
contaminantes es un tema fundamental de investigacion, los métodos convencionales
para su caracterizacion, por mencionar algunos: cromatografia de iones, liquidos y
gases, espectroscopia de masas, resonancia magnética nuclear, dispersion de
superficie de Raman, resonancia de plasmén de superficie, métodos voltaicos y
amperomeétricos, electroforesis capilar, enzimoinmunoanalisis de adsorcion (ELISA),
estan basados en los analisis de parametros fisicos, quimicos y bacteriologicos,
requiriendo personal altamente entrenado, equipos de medicion que usualmente son
de alto costo, tiempos largos de respuesta, aunado a esto la dificultad para la

recoleccion de las muestras en campo y tiempos prolongados para el procesamiento



de los resultados [3]. Estas desventajas representan un nicho de oportunidad para la
entrada de tecnologias emergentes. Una solucién de las mas prometedoras en el
desarrollo de nuevos sistemas para la deteccion de contaminantes en agua, se
encuentra el disefio de una estructura funcional que es expuesta a la interaccién de la
radiacion electromagnética de alta frecuencia. Esto debido a la evolucién en el
desarrollo de sistemas de deteccion con novedosas funcionalidades. En este sentido,
la fabricacion de dispositivos activos y/o pasivos con caracteristicas capaces de
detectar y procesar sefiales en el espectro de las bandas de micro y milimétricas (1
GHz hasta 100 GHz) con bajo consumo de energia. Aunque la investigacion en los
sensores de microondas es emergente (menos de 20 afios) a diferencia de los equipos
tradicionales, ha demostrado ser de utilidad en aplicaciones para la deteccién de
gases contaminantes, humedad o un analito en fase liquida [4]. Las aplicaciones de
los sensores de microondas incluyen, entre otros, la manufactura automotriz, la
biomedicina, estudios ambientales y usos industriales [5].

El desarrollo de sistemas de deteccion con ondas electromagnéticas de
microondas se encuentra en un amplio campo de investigacién, por las ventajas que
presenta, tales como su potencial aplicacién en la deteccion de variables fisicas, no
es destructivo ni invasivo, con respuesta en tiempo real al interaccionar las ondas
electromagnéticas con el medio bajo prueba, bajo consumo de potencia y bajo costo
[6]. Entre los sistemas que cumplen con estas caracteristicas estan los sensores
planares con electrodos interdigitados (IDE), los cuales consisten en una barra
excitadora (BE) y una barra detectora (BD), ambas con electrodos perpendiculares
llamadas peines o digitos. Estos IDE generan un alto campo eléctrico entre los
espacios de los peines, aumentando su sensibilidad para la deteccién de los
materiales bajo estudio [7]. Estos electrodos operan desde el principio basico de un
capacitor con placas paralelas separadas por un dieléctrico, esto es, cuando las placas
se van abriendo, el campo eléctrico se estira a un espacio mas amplio. En la figura 1
se muestra la modificacion de un condensador simple de placas paralelas a su forma

coplanar [8].
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Figura 1.-Modificacién de capacitor de placas paralelas [8].

Desde un punto de vista cuasi-estatico, la estructura de electrodos
interdigitados es considerada como el equivalente a una capacitancia entre dos
electrodos paralelos separados una distancia finita [9]. La geometria de los sensores
interdigitados influye directamente en la magnitud del campo eléctrico por lo que es
crucial en el rendimiento y sensibilidad de los sensores. La idea de colocar ambos
electrodos sobre un sustrato, es la base del método de dielectrometria. La figura 2
muestra dos barras de electrodos guias, una detectora y otra excitadora sobre un
sustrato dieléctrico con permitividad dieléctrica €. Estos electrodos tienen una
geometria compuesta por peines interdigitados, generando campos eléctricos
uniformes en la direccibn Z y presentan un comportamiento periédico sobre la
direccion Y con la longitud de onda A [10]. Los contactos y peines de los sensores de
microondas, usualmente son metales con una conductividad eléctrica alta, por
mencionar los principales se tiene la plata, el oro, el cobre, etc., permitiendo el
desarrollo de sensores de microondas de alta sensibilidad [11].El &rea total de los
electrodos es [12]:

A=N*LW +2H) (@H)

Donde N es el numero de electrodos, L es la longitud, W el ancho y H es el

espesor de los electrodos.



Sustrato Djgitos/peines

Barra detectora

w o}
__LLJ —
l—El
Contacto
BN 1W, 1 —
Y Barra excitadora _ni
X I D [

Z

Figura 2.- Sensor de microondas con electrodos interdigitados.

En la figura 3 se observan las formaciones de las lineas de campo eléctrico,
entre la superficie del electrodo y el material de prueba. De esta manera, las
interacciones de iones y moléculas presentes en la muestra liquidas, provocan la
formacién de capacitancias, la cuales son proporcionales a la interaccion con la zona
del campo eléctrico generado sobre los electrodos interdigitados.

Ademas de la geometria de los electrodos interdigitados, la eleccion del sustrato
influye directamente en la homogeneidad y magnitud del campo eléctrico generado
sobre el espacio de interaccion del sensor. Al disminuir la permitividad dieléctrica del
sustrato, mas intenso es el campo eléctrico sobre los contactos, por tanto, mayor sera

la interaccién con el analito que hay en el agua, aumentando la sensibilidad de sensor.

Esto es, el campo eléctrico de una onda electromagnética induce un momento
dipolar eléctrico en el medio de prueba, es decir en el agua, en los analitos, en los
sustratos y entre mas intenso es ese campo, mayor sera la intensidad de oscilaciéon
de esos dipolos. Cuando los atomos se excitan, reirradian ondas electromagnéticas

también y estas excitan a los atomos vecinos.
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Figura 3.- Lineas de campo eléctrico en sensor interdigitado [13].

Por lo tanto, el patrbn de ondas electromagnéticas generado, es la
superposicion de la onda incidente y la suma de las ondas irradiadas por los dipolos
atomicos. Esta superposicion, la parte que se reirradia por los &tomos, es la que
permite caracterizar los materiales bajo prueba. Este patron de ondas es Unico, debido
a que la iteracion de las ondas electromagnéticas con la muestra de analito en el
medio, es dependiente de la polarizacion de las moléculas de agua y del analito,
produciendo una sefial reflejada y/o transmitida especifica, la cual es cuantificada y
puede correlacionarse con las propiedades Unicas del material bajo prueba. Los
espectros electromagnéticos de reflexion y transmision generados, son dependientes
de la conductividad eléctrica y permitividad dieléctrica de los materiales bajo prueba
[14].

La estructura mecéanica del sustrato también determina las caracteristicas
deseadas de las aplicaciones. Los materiales que usualmente se emplean por
mencionar algunos son polimeros, metales o incluso compuestos organicos. Estos
materiales tienen diferentes propiedades fisicas y quimicas que afectan directamente
el comportamiento de los sensores [15]. El sustrato de poliimida es un candidato
favorable en la fabricacion de sensores flexibles, tiene alta resistencia a las
temperaturas de hasta 350 °C, es mecanicamente fuerte y quimicamente inerte, es
hidrofébico absorbiendo solo un 3% de humedad relativa de su peso en seco [16]. La
tabla 1 muestra algunas ventajas y desventajas de sustratos cominmente utilizados

en la fabricaciéon de sensores.



Tabla 1.- Ventajas y desventajas de sustratos [13, 16].

Sustrato

Ventajas

Desventajas

PTFE
Politetrafluoroetileno

Buena resistencia
guimica y a altas
temperaturas y alta
resistencia eléctrica.

Dificil de moldear y es
de costo elevado.

PDMS
Polidimetilsiloxano

Inerte, no toxico,

inflamable, hidrofébico.

Dificultad para realizar
el deposito de
electrodos
directamente.

PET
Polietileno-
tereftalato

Bajo costo, buena
resistencia quimica,
resistente a alta
temperatura y alta
flexibilidad.

Pobre resistencia al
impacto.

Poliimida

Alta flexibilidad, buena
resistencia térmica y
quimica, alta dureza

mecanica.

Costo elevado y baja
resistencia al impacto.

ABS
Acrilonitrilo butadieno
estireno

No téxico, reciclable y
de bajo costo.

Poca resistencia a la
intemperie y a
solventes quimicos,
con baja rigidez
dieléctrica.

Por lo anterior, en este trabajo la investigacion se enfoca en estudiar el efecto

de las propiedades dieléctricas del sustrato de poliimida y politetrafluoroetileno, en un

arreglo de sensores de microondas interdigitados para la deteccién de analitos de

glifosato, cloruro de potasio y cloruro de manganeso disueltos en agua.



2. Antecedentes

La amplia diversidad de sustratos y su estudio de la interaccion con analitos en
medios acuosos, ha presentado una serie de avances significativos con el paso de los
afios, siendo objeto de estudio de laboratorios desde sus inicios en los 90,
constituyendo una categoria importante en la fabricacion de sensores. Esto ha
permitido estudios que demuestran que, al modificar la composicion de los materiales
de fabricacion, la geometria de los electrodos interdigitados, y su método de
elaboracion, era permisible generar y alterar los patrones de campos eléctricos que
interaccionan con el medio bajo prueba. En sus inicios, en 1994, Sheiretov [10]
desarroll6 un estudio donde comparé la medicion de la permitividad dieléctrica del aire
y aceite de transformador, al ser expuestos a un plato de placas paralelas y tres
sensores interdigitados con distintas geometrias. El arreglo de los tres sensores
interdigitados, consistia en el depdsito de una capa conductora de cobre con espesor
de 1 um sobre un sustrato de Kapton (poliimida) con un area efectiva de 2.54 cm por
lado, recubiertos de oro y plata para evitar su oxidacion. Este estudio demostré que
los sensores interdigitados presentaban menores pérdidas y mayor estabilidad en la
magnitud de la respuesta al ser sometidos con una frecuencia de excitacion de 5 mHz
a 10 kHz.

Yamada en 1995 [17] y 1997 [18] public6 un trabajo de sensores planares con
geometria de meandro, sobre sustrato de poliimida de 50 um de espesor, donde se
mostré que al aplicar ondas con frecuencia de 5 MHz, es posible detectar defectos en
tablillas electronicas de alta densidad, ademas muestra que el patron de ondas
obtenido esta fuertemente asociada con el tipo de sustrato y la geometria del material
bajo prueba.

Posteriormente, en 2005, Mukhopadhyay y Gooneratne et al.[19], desarrollaron
un estudio de tres tipos de sensores planares electromagnéticos con diversa
configuracion geométrica: meandro, malla e interdigitado. Los sensores fueron
puestos a prueba para la deteccion de materiales defectuosos y la existencia de grietas
internas en tablillas. La configuracion tipo meandro, demostro dificultad para detectar
grietas que se encontraban en paralelo a la bobina de excitacion. Por otro lado, el

sensor planar tipo malla, presentd una respuesta moderada a la deteccion de
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materiales dieléctricos. El sensor electromagnético interdigitado, demostré ser mas
sensible y tener una mayor area efectiva de campo eléctrico. Al variar la frecuencia de
excitacion de 100 kHz a 100 MHz, la impedancia de los sensores tipo meandro y malla
incrementaban, en cambio para el sensor interdigitado la impedancia eléctrica
disminuia. Esto nos lleva a la conclusion de que los sensores con geometria meandro
y malla, tienen un comportamiento inductivo y buena respuesta a la deteccion de
materiales magnéticos y conductivos. Mientras que para el sensor interdigitado el
comportamiento es tipo capacitivo, teniendo una mejor respuesta a materiales
dieléctricos

Por su parte, Mukhopadhyay [20] en 2007, demostré la distribucion de la
intensidad del campo eléctrico en un sustrato con tres sensores interdigitados de
diferentes geometrias. Mukhopadhyay explicé que, al aumentar la separaciéon de los
peines y ancho de las lineas de conduccién, la magnitud del campo eléctrico
disminuye, pero tiene una variacion despreciable a lo largo del peine.

Al modificar la estructura de los sensores interdigitados en sustratos de resina
epoxica con fibra de vidrio tipo FR4, Syaifudin et al.[21], en 2008 demostrd la variacion
de la sensibilidad mediante una comparacion de tres sensores con distintas
configuraciones geométricas, se muestran los resultados de la estimacion de las
propiedades dieléctricas de los materiales de prueba al ser sometidos a las lineas de
campo eléctrico generados por el sensor. Esto lo complemento la propia Syaifudin [22]
en 2011, desarrollando tres sensores interdigitados para la deteccién de biotoxinas y
otros contaminantes en mariscos. El sustrato era el mismo y los sensores
interdigitados presentaban diversas geometrias, pero con la misma érea efectiva. La
simulacion en COMSOL multiphysics, demostré que, al disminuir la distancia de
separacién entre las lineas de conduccion, la homogeneidad e intensidad de la
distribucion del campo eléctrico aumenta.

En 2011, M. Yunus et al.[23] realiz6 un estudio mostrando que es posible utilizar
sensores interdigitados planares para detectar distintas concentraciones de nitratos
disueltos en agua destilada. Para la fabricacion de los sensores interdigitados se
utilizaron lineas conductoras de cobre sobre un sustrato de politetrafluoroetileno

(PTFE) con permitividad dieléctrica de 2.5. Las ondas electromagnéticas al interactuar



con el nitrato de sodio (NaNO3) y el nitrato de amonio (NH4NOs3), generaban patrones
de sefiales diferentes.

En 2012, Rahman et al.[24], demostr6 que al comparar los resultados entre
sensores interdigitados con sustrato de silicio, presentan mejor desempefio de
sensibilidad a comparacion de los sensores con sustrato de resina epoxica reforzada
con vidrio (FR4) recubierto con un polimero carboxilo funcional APTES (3-
aminopropiltrietoxisilano) y acetato de tionina. Por otro lado, resultados experimentales
mostraron que al modificar los espesores del sustrato tienen efecto en la sensibilidad
y estabilidad del sensor interdigitado.

Por otro lado, Korostynska [1] en 2013, desarroll6 sensores interdigitados de
microondas, para indicar la calidad del agua en tiempo real. Estos sensores fueron
disefiados sobre sustratos de laminas de poliimida flexibles de 25.4 micras, para evitar
dafios mecanicos durante su uso y de esta manera proporcionando longevidad de
operacion. Se demostro que claramente hay corrimientos de los picos de absorcion en
el rango frecuencia de 8-11 GHz, cuando las muestras de agua desionizada y agua
de grifo fueron puestas en contacto con el sustrato y el patrén de los sensores
interdigitados.

Zia et al.[25], en el 2014 present6 un estudio de la contaminacion del agua por
esteres de ftalato. En esta investigacion se mostro la deteccién de los contaminantes
mediante una técnica no invasiva con deteccién en tiempo real, empleando sensores
interdigitados planos fabricados sobre un sustrato de silicio con permitividad relativa
de 4.2. Estos sensores detectaron distintas concentraciones di-ftalato (DEHP)
disueltas en agua desionizada. Se desarrollaron dos sensores interdigitados
cambiando la geometria de los electrodos, pero manteniendo el mismo sustrato
dieléctrico y su espesor.

La fabricacién de un sensor planar interdigitado flexible sobre un sustrato de
polidi-metilsiloxano (PDMS) y electrodos de nanotubos de carbono, se desarrollé por
Chih-Fan Hu [26] en 2013, mostrando que la variacion de la capacitancia es
proporcional a la tension de la flexién de los sensores.

Debido a la importancia de la selectividad en los sensores, en el 2015, Nag et

al.[27, 28], desarroll6 sensores interdigitados fabricados con polimero de impresion



molecular con y sin recubrimiento de 6xido de estafio (SnO2). El principio de estos
sensores se basa en recubrir con una pelicula delgada de SiO2 sobre la superficie
detectora del sensor, mejorando la selectividad de la molécula que se desea detectar,
con tiempos de respuesta del orden 12 segundos para el gas del petroleo.

La frecuencia de operacidon es muy importante para medir las propiedades
eléctricas de los materiales. En 2017, Cashman [29], determind la concentracion de
glifosato disperso en agua desionizada empleando una cavidad resonante, obteniendo
la caracterizacion de la magnitud y fase del pardmetro de dispersion S21 con un
analizador de redes vectorial, enviando ondas electromagnéticas en un rango de 1
GHz a 10 GHz. En este trabajo se obtuvieron los limites de deteccién de glifosato de
un rango de 1 pg a 100 mg/L.

Posteriormente en 2018, Nag [30], presenté un estudio de sensores
interdigitados flexibles, donde se combina el tejido conductor transparente con
polidimetilsiloxano (PDMS), el cual es sensible al ser colocado sobre una plataforma
suave y con alta repetitividad al largo plazo, permitiendo desarrollar el sistema simple,
efectivo, reproducible y potencialmente escalable. El sensor desarrollado con sustrato
flexible demostro tener una respuesta elastica lineal hasta un 18% en la prueba de
tensién, seguido de una respuesta no lineal antes del fallo del 48.7%.

En 2020, Wang [7], demostré que el campo eléctrico de alta intensidad mejora
la interaccion entre el sensor interdigitado y la muestra bajo prueba, por tanto se
obtiene una alta precision al caracterizar la permitividad dieléctrica de los materiales
sélidos expuestos. El sensor interdigitado fue fabricado sobre un sustrato ceramico-
organico reforzado con fibra de vidrio y teflébn con permitividad dieléctrica de €=3.5,
denominado comercialmente como RF-35. El disefio de la geometria de las lineas de
conduccion es dual para mejorar significativamente la magnitud del parametro de
transmision S2:. Como resultado se obtuvo que es posible caracterizar materiales
soélidos con permitividad dieléctrica de €=1, 2.2, 4.0, 6.15, 9.6, 10.5, con una exactitud

de hasta el 99% con este método.

Recientemente, Khalaf et al.[31], en 2022 depositd sobre un sustrato de

poliimida y papel brillante marca Epson, electrodos interdigitados recubiertos de
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poli(3,4-etilendioxitiofeno) sulfonato de poliestireno (PEDOT:PSS). Las lineas de
conduccion de los electrodos, fueron impresos con tinta conductora de nanoparticulas
de plata. La sensibilidad de los sensores fue probada para distintos nimeros de
peines, teniendo una respuesta lineal en un rango de temperatura de 25 °C a 50 °C,
obteniendo una sensibilidad de 1.462%/°C y 3.202%/°C para el sensor con sustrato
de papel brillante y el sustrato de poliimida respectivamente, demostrando que el
sustrato de poliimida influye fuertemente en el efecto de la interaccion del campo
eléctrico con el material bajo prueba.

Por lo anterior, en este trabajo de investigacion se propone un estudio del efecto
de los sustratos de polimida y de politetrafluoroetiieno en el comportamiento
electromagnético de sensores de microondas interdigitados, para su aplicacion en la
deteccion de analitos de glifosato, cloruro de manganeso y cloruro de potasio disueltos

en agua desionizada.

2.1 Planteamiento del problema

Desde hace un par de décadas, han existido técnicas de caracterizacién de
muestras liquidas basadas en equipos de laboratorio o industriales de un alto costo,
con baja selectividad y sensibilidad, con largos tiempos de respuesta, ademas que
requieren de largos tiempos para el procesamiento de los resultados. Es por ello que,
en este trabajo de tesis, se centra en el estudio del efecto de sustratos empleados en
la fabricacion de un arreglo de sensores de microondas que proporcionen una alta

sensibilidad y selectividad de analitos contaminantes en medios acuosos.

2.2 Contribucion Cientifica

Este trabajo de tesis muestra tedrica y experimentalmente, cémo las
propiedades dieléctricas del sustrato influyen en la respuesta electromagnética de los
sensores de microondas interdigitados al interactuar con analitos en soluciones
acuosas. Se demuestra que al aumentar o disminuir la permitividad eléctrica del
sustrato, disminuye o aumenta la intensidad del campo eléctrico respectivamente,
afectando la sensibilidad. Ademas, se integra el analisis de datos mediante algoritmos
de aprendizaje de maquina, para establecer la selectividad mediante correlaciones
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entre el comportamiento electromagnético y la presencia de los analitos. Aunado a
esto, este trabajo proporciona fundamentos para el disefio de sensores de microondas

interdigitados con aplicaciones en la deteccion de analitos contaminantes.

2.3 Justificacion

La deteccion precisa y temprana de contaminantes en fuentes naturales de
agua, es esencial para salvaguardar los ecosistemas y la salud de los seres vivos. En
este contexto, el desarrollo de nuevas técnicas para la deteccion de analitos
contaminantes con caracteristicas de alta sensibilidad y selectividad, son algunos de
los pilares para el desarrollo de esta propuesta de tesis donde se pretende dar una
solucion no convencional a esta necesidad. En este trabajo, se integra el analisis del
efecto dieléctrico del sustrato para modular la intensidad del campo eléctrico en el
espacio de interaccion con analitos bajo prueba. Se demuestra que los sustratos con
diferentes permitividades dieléctricas inducen variaciones significativas en la
sensibilidad electromagnética, generando patrones unicos diferenciados incluso en
pequefias concentraciones del mismo analito. Este efecto diferencial representa una
oportunidad para mejorar la selectividad del sistema cuando es asistido por
aprendizaje de maquina, con el cual se pueden identificar patrones de onda
electromagnética Unicos asociados a cada analito. Con esto, este trabajo establece un
conjunto entre la permitividad dieléctrica del sustrato y las capacidades
computacionales del aprendizaje de maquina, logrando un sistema altamente sensible
y selectivo.

Esta investigacion implica el uso de tecnologias emergentes para abordar un
problema de suma importancia en el &mbito de salud y ambiental. Al mismo tiempo,
se aspira a establecer una solida base cientifica y tecnologica en la exploracion de las
propiedades de los sustratos en aplicaciones de sensores de microondas
interdigitados. Esta contribucién no solo avanza en la ciencia de los materiales, sino
gue también aporta al esfuerzo continuo de preservacion de los recursos hidricos y al

progreso general en estos campos de investigacion interconectados.
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2.4 Hipotesis

La sensibilidad y selectividad de un arreglo de sensores de microondas

interdigitados se aumenta a través de la modificacion de la permitividad eléctrica del

sustrato y algoritmos de aprendizaje de maquina, respectivamente.

2.5 Objetivo general

Demostrar el efecto del sustrato en la sensibilidad de un arreglo de sensores de

microondas interdigitados dedicados a la deteccion de analitos disueltos en agua, con

alta selectividad dada por algoritmos de aprendizaje de maquina.

2.6 Objetivos especificos

1.

Simular y diseflar un sensor de microondas con sustratos dieléctricos de
poliimida y PTFE, utilizando el software de COMSOL Multiphysics.

Determinar las propiedades eléctricas y morfoldégicas de los sustratos
dieléctricos de los sensores de microondas.

Fabricar sensores con sustratos dieléctricos con diferente permitividad
dieléctrica.

Determinar el comportamiento electromagnético de los sensores de microondas
en presencia de un analito en agua desionizada.

Identificar el efecto del sustrato dieléctrico en la sensibilidad y selectividad de

los sensores de microondas.
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3. Marco teodrico

3.1 Mapeo conforme y Schwarz-Christoffel

El andlisis de ondas electromagnéticas variantes en el tiempo es complejo, por
lo que han surgido técnicas que ayudan a comprender mejor estos sistemas, uno de
ellos es el mapeo conforme en conjunto con la transformada de Schwarz—Christoffel.

Con esta técnica, la forma geométrica puede modificarse, pero las propiedades
eléctricas (permitividad, conductividad), magnéticas y mecanicas se mantienen
invariantes, esto nos permite analizar un arreglo de electrodos interdigitados
coplanares a través de su transformacién a dos placas paralelas separadas por un
dieléctrico [32].

Para el desarrollo de esta técnica, se inicia analizando la figura 4, en la cual se

muestra un potencial eléctrico V =(+V,-V)aplicado en un arreglo de N peines
conformados por dos electrodos externos con capacitancia C y 2 electrodos internos

con capacitancias C,. Los peines de cada barra detectora o excitadora tienen un

ancho W, separadas una distancia G y la distancia entre los electrodos de la misma
barra se denomina distancia espacial A. . Se analizan por separado debido a que los

electrodos externos presentan un comportamiento similar al tener solo un capacitor
conectado a un potencial virtual de cero, en cambio, los electrodos internos tienen dos
capacitores conectados al potencial de cero.

El parametro adimensional 5, también llamado relacion de metalizacion [33],

representa la dependencia que existe entre el ancho del electrodo y el espacio entre
los peines, expresado por la ecuacion (2).

W
W+G

n (2)
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Figura 4.- Diagrama del analisis capacitivo de electrodos coplanares, a) y

d) electrodos externos, b) y c) electrodos internos.

Analizando la seccion a) de la figura 4, la longitud espacial A. entre los
electrodos es dada por 4. =2(W +G) . En esta seccion a) se representa como un plano

complejo X que se transforma a un plano zZ empleando la ecuacién (3), donde X
representa un punto en el espacio del plano x, como se muestra en la figura 5.

, = AKK)

7 ®3)

Donde K(K) es la integral eliptica de primer orden con modulo k donde vale
|k|£l, el valor de k' es el médulo complementario k'=+1-k? y I representa la
relaciéon de la altura del dieléctrico h con la longitud de onda espacial r =% para

E

resolver la integral eliptica dada en la ecuacion (4) [32], donde v es una variable

evaluadade 0<v<l

h dv
K(k) = 4
“ '([\/(1—v2)(1—k2v2) @
Cumpliendo con la condicion del modulo (5).
ar = KK) (5)
K(k)
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Figura 5.- Transformacion del plano x al plano z.

Resolviendo la ecuacion (3) para los puntos del plano complejo X, se obtiene
la primera transformacion, donde para cada valor correspondiente del plano X se tiene

un punto en el espacio del plano complejo Z expresado en Z=X+ Jy.

Como se observa en la figura 5, los valores de cada punto del plano X,
transformados en cada punto del plano complejo z, resulta en

4K (k
Zl|x1:0 - /1( )(0)::> 2,=0
E

Z,| W:M(Wj_ 4K (k) ( j:z =K (k)
o= 20 L 2) 2W+G) 2

4K (k) )L_E 3

3X3=%E_—/15 (4 j:>23—K(k) (6)
CAK(K) (e ) AK() (A 4K(@K) . _ o

z4|x4:475+jh_ 7 (4+th_—ﬂE (4j+ 7 (irde)=z,=K&)+ jK(k")
AKK) . 4K(K) K (k)

i 7 (jh)= 7 (irde)= 4K(k)J4K(k):>z s = jK(k)

En la figura 6, se muestra la forma geométrica rectangular conformada por los
puntos del plano z, se transforman en puntos geométricos del plano t, donde cada
punto de este plano se obtiene gracias a la funcion seno inversa eliptica dada por (7),
para 1=1,2,3,4 para este caso en particular.

t =sn(z,k) ()
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Figura 6.- Transformacion final a placas paralelas en el planow.

En la tercera transformacion, los puntos del plano t son modificados al plano y

, en el cual se hace una extension del electrodo definido por los puntos t3 a ts, a un
electrodo semi-infinito por medio de las relaciones de (8) y (9).

t[t2-t?
- 8
y t,\t,°—t? ©)
-1
k, =t, t4g—t22 9)

Algunos ejemplos de aplicar la ecuacion (8) para transformar los valores del

planot, resultando en puntos equivalentes del plano y tales como se muestras a
continuacion.

0 [t°—t?
y1|t—o t_ t42 12 =¥, =0
2 4
(10)
1ttt 1
Yok t,\ 2 1:>y3 k.

La ultima transformacion es dada por Schwarz-Christoffel, donde finalmente
resulta un rectangulo generado desde un cuadrante del plano y , obtenido por

dw'

_ 11
" E[\/(l—w'z)(l—k,w'z) (1)
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Con esta ultima transformacion, los electrodos del plano x, se modifican a un
capacitor de placas paralelas en el plano w como se observa en la figura 6, el cual es
sencillo de analizar con las siguientes férmulas, donde la permitividad dieléctrica del
material juega un papel muy importante [33].

C, =¢¢,L Kk, (12)
K(k")

Ce =g, L Kke) (13)
K(k’)

El analisis del campo eléctrico para esta transformada no es valido para todo el
espectro electromagnético. Una aproximacion valida para determinar la frecuencia

maxima de operacion, es a través de la ecuacion de campo eléctrico total E para altas

frecuencias en placas paralelas [34], donde E,es la amplitud del campo eléctrico en

el centro de las placas, res lalongitud de las placas y ¢ es la velocidad de propagacion

de la luz con un valor de 2.99x108 m/s y la frecuencia angular es@ =27 .

E=Ee" [1-%@-”)2 +%[r—‘"ﬂ (14)
2°L ¢ 29)(4)\ ¢

Para el caso donde se tiene que el valor de r <<1, al elevarlo a mayores
potencias se reduce en gran manera, por lo que se puede despreciar el tercer término
de la ecuacién. Para un analisis en campos eléctricos quasi-estaticos, es requerido

que

1(orY
—(—j <<1 (15)
Resultando finalmente la ecuacion (16)

1(2xfr 2
7l ¢ ) <t
(16)
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En este protocolo de tesis, se tiene que r=0.02m, al sustituir en la ecuacion

(16), se obtiene que la frecuencia maxima de las ondas de propagacion donde es

valido esta transformacién, resultando que f << 4.75x10° Hz.

3.2 Microondas

La irradiacion de las ondas electromagnéticas en el rango de frecuencia de 0.3
GHz a 300 GHz, con longitud de onda de 1 m a 1 mm respectivamente, se le denomina
irradiacion de microondas. Las bandas de frecuencia tipicamente aprobadas en
aplicaciones industriales son de 915 MHz y 2450 MHz, esta ultima, con longitud de
onda de 12.24 cm, es la mas utilizada en equipos quimicos comerciales actualmente.
La razén principal de utilizar una frecuencia de 2450 MHz, es que cercas de este valor,

se encuentra la maxima absorcion de energia de microondas por el agua [35].

La interaccion de los materiales dieléctricos al ser expuestos a ondas
electromagnéticas de microondas, se produce un calentamiento dieléctrico debido a
la polarizacion neta del material bajo prueba. Cuando estas ondas interactdan en un
espacio deseado, pasando de un medio a otro, se generan diversos mecanismos,
algunos de ellos son de reflexion, absorcién y transmisién, como se observa en la

figura 7.

Onda Reflexion
incidente

€n
Er

Absorcion Mdltiples
reflexiones

Transmision

Figura 7.- Representacion esquematica de la interaccion de las ondas

electromagnéticas en dos medios.
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3.2.1 Mecanismos de reflexion de ondas electromagnéticas.

Este mecanismo se presenta cuando los portadores de carga del material, tales
como electrones libres o huecos, interactian con las ondas electromagnéticas y estos
portadores de carga libre o electrones, generan una pérdida de acoplamiento de
impedancias, resultando en una reflexion de radiacion de las ondas incidentes.
Mientras mas alto sea el numero de portadores de carga libre en el material que
interactia con la onda electromagnética, mayor sera la atenuacion de la onda
incidente, tanto por los mecanismos de reflexion como los mecanismos de absorcion.
Existen factores que contribuyen en la reflexion de la onda de propagacién, por
ejemplo: el angulo de la onda incidente, el indice de refraccion, la geometria del
material, la frecuencia, la superficie del material, si es lisa o rugosa, provocando que
la reflexion de la onda puede ser en diversas direcciones, entre otros mas. La ecuacion
(17), nos ayuda a determinar el coeficiente de reflexion, el cual se refiere a la magnitud

de energia reflejada en una interfaz de dos medios [36].

Energia reflejada |
Energia incidente|

(17)

Cuando la onda electromagnética pasa de un medio a otro, si hay buen
acoplamiento de impedancias, el coeficiente de reflexion deberia ser cerca de cero.

En sistemas de microondas, las pérdidas de retorno se expresan como [37]:

RL =10log,, [%) (18)

3.2.2 Mecanismos de absorcién de ondas electromagnéticas.

Cuando un material con dipolos eléctricos o magnéticos, interactia con un
campo electromagnético, existe un mecanismo llamado de absorcién. Si este material
tiene una alta constante dieléctrica o alta permeabilidad magnética, tendran mayor
cantidad de dipolos eléctricos y dipolos magnéticos respectivamente, aumentando la
absorcion de las ondas de programacion que llegan al material. Esta radiacion
absorbida en los materiales, se presenta en forma de calor y depende de la

composicién, geometria y de la frecuencia de onda electromagnética incidida [36].
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3.3 Campo eléctrico de franja.

Estudiando la configuracion més sencilla de un sustrato dieléctrico donde solo
se tienen dos electrodos interdigitados, esto es, un peine en la barra excitadora (BE)
y un peine en la barra detectora (BD), ambos con longitud L y ancho W, separadas
una distancia G, en la cual se genera un campo eléctrico E con una maxima altura h
, cuyas lineas eléctricas interactian con un material bajo prueba (MBP) de espesor T
, COMo se muestra en la figura 8. Aqui, una de las condiciones para este analisis, es
que el ancho del peine sea mayor que el espacio entre los peines W >>2G. Una
solucion para obtener la distribucion de campo eléctrico en dos dimensiones es con la
técnica de mapeo conforme, la cual se desarroll6 previamente. El uso adecuado de
esta técnica, nos permite obtener la ecuacion para una aproximacion del valor de la

capacitancia C.

Las coordenadas x,y en el plano del campo eléctrico se representan:

X = COS {%(VO - a)} cosh (% /3] (19)

0 0

y:gsin{%(vo—a)}sinh(ﬁdﬂj (20)

0

0

b) h>T

Figura 8.- a) La altura del material es mayor que el campo de penetracion,

b) el campo eléctrico es mayor que la muestra bajo prueba.
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Donde la funcion del potencial eléctrico viene dada por «, la funcion de flujo
eléctrico es f, la diferencia del potencial eléctrico entre los peines de la barra
excitadora y la barra detectora es 2V,. Asumiendo que la longitud de los digitos es

mucho mayor que el espacio entre los electrodos L >>G y que todas las cargas estan

en la superficie de los electrodos, es decir, en el plano y =0, se obtiene de Ramo [38]

que a partir del desplazamiento eléctrico D, que la carga total Q es:

de, eV, L Gj"w 1

¢ sinh (”ﬂJ
")

Sustituyendo en la ecuacion (19) y (20), se tiene

T o ]
e (Xj 1
G

Resultando que la capacitancia total de un sistema de placas paralelas

Q=|f D.dA=2LG'+[W|D(y=O)|= dx (21)

transformado a placas coplanares, se obtiene resolviendo las ecuaciones (12) y (13)

resultando [39] en la ecuacién(23)

Q 25 6‘0 W W 2 _
C= N {(1 é) (1+ /G) 1 (23)
En el disefio de electrodos interdigitados, al tener N pares de digitos, es decir,

el nimero de peines de la barra detectora es igual al nUmero de peines de la barra

excitadora, la ecuacién (23) se modifica a:

L [RAT A 24)

Esta ecuacion nos ayuda a determinar la profundidad de penetracion del campo

eléctricoH, al interactuar sobre el material bajo prueba. Cuando las lineas de campo

eléctrico no cubren por completo el material, es decir T>H, y el maximo

desplazamiento del campo es en el eje vertical x =0, se calcula mediante
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H, =Gsinh [cosh‘1 (1+V%;ﬂ = G«/1+ (V\%;,)2 -1 (25)

En caso contrario, cuando la altura de la muestra es menor que la altura del
campo eléctrico, la capacitancia es determinada por las lineas del campo generadas

solo por una parte del peine efectiva, identificado como W, , modificando la ecuacion

efec !
(25), para obtener una relacion que solo es aplicable cuando la permitividad del

material bajo prueba es mucho mayor que la permitividad del aire [39].

Wg“ =cosh[sinh_l(H%ﬂ_1:\/L{H%T_l (26)

Al analizar esta relacion, entre menor sea G, la relacion de (26) aumentara, y al

sustituir en la ecuacion (25) aumenta el campo eléctrico efectivo, por lo que se
demuestra que el espacio entro los peines debe ser el minimo posible por las técnicas
de fabricacion. Por otro lado, el ancho de los peines debe ser similar a la altura del
material, para aumentar interaccién de la magnitud del campo eléctrico efectivo con la
muestra bajo prueba. Para este caso, la capacitancia es dada por la ecuacion (27)

&.6,L(N -1) H/jz H,
c=2%2" | fl1+ A | +— 27
( G G (27)

T

3.4 Campo eléctrico y mecanismos de interaccion

3.4.1 Efecto pelicular.

Este fenOmeno es mas predominante en sistemas de alta frecuencia, su efecto
se presenta cuando las ondas electromagnéticas se propagan Yy la corriente eléctrica
fluye por la superficie del material conductor, reduciendo la penetracion de la seccién

transversal efectiva. La distancia en la cual penetra la energia de microonda sobre el

conductor, se llama profundidad 6. [40]. Esta profundidad es dependiente del material

conductor empleado y de la frecuencia de operacion. La profundidad se calcula con la

ecuacion (28).
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5 =4/ £ (28)
Ot

Donde , es la resistividad del material, @ =2xf es la frecuencia angular, g,

es la permeabilidad relativa del material, ¢, es la permeabilidad del vacio con valor de

47*107 y f es la frecuencia de propagacion de la onda.

3.4.2 Polarizacion.

Cuando las lineas de un campo eléctrico, interactian con un sistema de cargas
libres o ligadas (ejemplo dipolos), tenderén a alinearse en la direccion del campo. Esto
es, para el caso de cargas libres, las cargas positivas se alinean en direccion del
campo eléctrico y las cargas negativas en la direccion opuesta. Para el caso de las
cargas ligadas, el campo eléctrico induce una rotacion tal que el dipolo se alinea en
paralelo al campo. La orientacion de las cargas en la direccion del campo eléctrico
aplicado, origina que el material dieléctrico presente un momento dipolar

macroscopico (M> distinto de cero, es cuando se dice que el material esta polarizado

[41]. Al tomar en cuenta el volumen total V del material se puede representar la
polarizacion p dada la ecuacion (29).
P= M (29)
Vv

La polarizacion involucra la orientacion de particulas cargadas, estos
desplazamientos de cargas incluyen el tipo de almacenamiento de energia y existen
de tres tipos: desplazamiento de cargas, orientacién de cargas y transportacion de
cargas. Cuando el campo eléctrico es de alta frecuencia, las cargas ligadas o dipolos
tiene poco tiempo para alinearse en la direccion con el campo variante en el tiempo,
por lo que se genera un desfase entre ambos, provocando choques internos entre si,

lo que genera el aumento de temperatura dentro del material.

3.5 Materiales en las microondas.

La seleccion del material del sustrato utilizado en dispositivos de microondas,

es una parte integral en el disefio de sistemas de alta frecuencia, afectando
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considerablemente el comportamiento de la interaccion de las ondas
electromagnéticas con el medio de prueba. Las propiedades dieléctricas del material
son caracterizadas por el concepto macroscopico de la permitividad relativa,
permeabilidad y conductividad. Para su aplicacién, deben tomar a consideracion las
propiedades de la constante dieléctrica, factor de disipacién, espesor dieléctrico,
anisotropia, el coeficiente de expansion térmica entre otras mas [40]. Algunas
propiedades afectan mas en la interaccion con el campo eléctrico que otras, tal es el

caso del factor de disipacion ¢, , el cual se refiere a las pérdidas que se generan en el

material al interactuar con la energia de las microondas. Mientras mas bajo es el factor
de disipacién, mas bajas son las pérdidas de energia y mayor es la conduccion del
material, teniendo asi un mejor sustrato para dispositivos en microondas. Este factor
es una pérdida de energia y esta en funcién de la frecuencia de las ondas, es decir, al
aumentar la frecuencia aumenta el factor de disipacién, pero no linealmente.

Por otro lado, la constante dieléctrica o permitividad dieléctrica ¢, tambien es
dependiente de la frecuencia del campo eléctrico aplicado. Cuando el campo eléctrico
es variante en el tiempo E(t), si sus cambios son lentos a comparacion con el

movimiento de las particulas microscopicas, hay tiempo suficiente para que la
polarizacion aumente, entonces para casos cuasi-estaticos, con dieléctricos lineales e

isotrépicos, se tiene [41]:

P(t) = 52E(1) (30)
D(t) = 506, 7E() (31)
g =1l+y (32)

Donde , es la susceptibilidad, ¢, es la permitividad dieléctrica del material, P(t)

es la polarizacion variante en el tiempo, D(t) es el desplazamiento eléctrico del campo

y &,es la permitividad dieléctrica del vacio.
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3.6 Fabricacion de sistemas de microondas.

El uso de materiales dieléctricos en la fabricacion de los sensores de
microondas se limitaba a tecnologias comunes de silicio o placas de circuitos impresos
(PCB por sus siglas en ingles). Uno de los mayores desafios en la fabricacion, es
lograr una alta selectividad y sensibilidad, por lo cual se han desarrollado técnicas
avanzadas de fabricacion, como el depdsito de capas finas por evaporacion catodica

y litografia de escritura directa por laser entre otros mas.

3.6.1 Fotolitografia de escritura directa por laser.

Una técnica escalable y altamente eficiente es la escritura directa de laser, la
cual es una herramienta versatil para la fabricacién de dispositivos sobre un sustrato
a pequefia escala y a nivel laboratorio, con resolucion del orden de micras y con gran

area de trabajo [42].

3.6.1.1 Preparacién del sustrato para la aplicacion de la resina fotosensible.

Los problemas de adherencia de la fotoresina sobre el sustrato usualmente se
deben a que existe contaminacion sobre el material. Esta contaminacién también
genera las llamadas estelas de cohete, que son patrones no deseados que se
producen depositar la fotoresina. Es por esto, que el proceso de limpieza del sustrato
es un paso importante en la fabricacion, para esto, es recomendable sumergir el
sustrato durante pocos minutos en solventes que no lo dafien. El tiempo de sumersion
o el tipo de solvente, varian segun el sustrato seleccionado, mientras algunos
requieran solventes como los alcoholes, metanol, etanol, otros requieren acidos o

incluso solo agua desionizada [43].

3.6.1.2 Aplicacion del recubrimiento fotosensible.

La capa fotosensible aplicada sobre el sustrato para ser expuesta al haz del
laser del equipo de litografia, usualmente es una solucion sensible a una longitud de
onda especifica. Esta solucién es depositada por distintas técnicas, una de ellas es a
través del centrifugado, con la cual se logran obtener capas uniformes y delgadas

sobre el sustrato, del orden de micras.
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Figura 9.- a) Deposito de la solucion fotosensible, b) inicio de giro con
aceleracion y velocidad constante, c) fin de giro, d) evaporacion de

solventes.

Esta técnica se basa inicialmente en colocar el sustrato en el equipo de
centrifugado, posteriormente se deposita una pequefia cantidad de la solucion
fotosensible en el centro del material, usualmente mililitros, para luego hacerlo girar a
altas velocidades durante un tiempo hasta lograr dispersar toda la solucién. La figura
9, muestra el proceso donde en el paso final se observa la evaporaciéon de los
solventes residuales de la capa fotosensible [44]. La velocidad angular y el tiempo de
centrifugado, determinan el espesor final, donde entre mayor sea la velocidad de
rotacion o el tiempo de centrifugado, menor seré el espesor de la capa fotosensible y

viceversa, por lo que estos parametros se ajustan segun las necesidades requeridas.

3.6.1.3 Proceso de litografia de escritura directa por laser:

1.- Disefio del patron personalizado. - El patron es diseflado en un software
especializado, donde se genera un archivo digital modificable, el cual se descarga en
el equipo para su exposicion.

2.- Operacioén del haz del laser.- El principio de este equipo, se basa en hacer incidir
un laser a través de un arreglo de lentes o un fotomodulador controlados por una
computadora, para proyectar el patron de exposicion directamente sobre el substrato

gue esta recubierto en su superficie por una fotoresina [45] como se
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Figura 10.- Equipo de litografia de escritura directa por laser.

muestra en la figura 10. La amplitud de la intensidad del laser es modulada segun los
requerimientos del patron o la fotoresina empleada.

3.- Reaccién fotoquimica. - Las areas expuestas del material fotosensible, presentan
reacciones fotoquimicas debido a la absorcion de la luz.

4.- Revelado del patrén. - Una vez que el laser termina de incidir el patron, el sustrato
se somete a una reaccion quimica denominada revelador, la cual elimina las zonas no
expuestas, dejando las estructuras deseadas.

5.- Post-procesamiento. - En ocasiones se requiere de refinamiento o modificacion de

las estructuras creadas, por lo que se reinicia el ciclo de este proceso.

3.7 Técnicas de caracterizacion

3.7.1 Microscopia electronica de barrido.

La técnica de caracterizacion estructural por microscopio electrénico de barrido
(SEM por sus siglas en ingles), es empleada cuando se requiere la visualizacion de
aspectos de tamano inferior al rango de longitud de la onda que abarca la luz visible.
El principio se basa en acelerar un haz de electrones a través un campo eléctrico, para

posteriormente enfocarlo mediante un arreglo de lentes electromagnéticos los cuales
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estan focalizados sobre la muestra. Este haz de electrones de alta energia, escanea
finamente la superficie de una muestra en alto vacio, detectando la informacion a
través de sefiales derivadas de la interaccion que se genera entre el electron y la

muestra [46], ver figura 11.

Los modos de operacion de este microscopio, se basan en las formas de
interaccion que tienen los electrones con la muestra, por mencionar algunos estan los
Auger, rayos X, catadoluminiscencia, fotones, electrones secundarios y electrones
dispersados, siendo estos dos ultimos los comunmente empleados. EI modo de
electrones secundarios, es utilizado para obtener la morfologia y topografia de las
muestras, debido a que son electrones de baja energia y son el resultado de la
interaccion por parte de los a&tomos cercanos a la superficie.

Por otro lado, al utilizar los electrones dispersados las reflexiones de los
electrones tienen una energia hasta maximo de 20 keV, este modo es empleado
cuando se requiere mostrar los contrastes en la composicion de las muestras, debido
a que la interaccion del haz con el material, entre mayor sea el nimero atbmico mayor
sera la intensidad del haz reflejado, por lo que las zonas se veran mas iluminadas, por
el contrario, las zonas mas oscuras representan atomos con menor numero atébmico.

Una técnica derivada del principio de microscopia electronica de barrido, es la
llamada espectroscopia de energia dispersa o EDS por sus siglas en ingles. Esta técnica
permite identificar la composicion de los elementos que se encuentran en la muestra bajo

prueba.

Haz de electrones
incidentes

Electrones
retrodispersados

.. . Electrones
Catodoluminiscencia > ;
secundarios
Electrones
Auger

espécimen

Electrones
absorbidos

Electrones
dispersados elasticament

Electrones trasmitidos
y dispersados inelasticamente

Figura 11.- Principio de la microscopia electronica de barrido [46].
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El principio de operacion se basa en hacer incidir el haz de electrones acelerados
sobre la superficie de la muestra, expulsando un electrén del nucleo, liberando la
diferencia de energia como una fluorescencia de rayos X, donde la energia de cada foton
es propia de cada elemento. Un receptor mapea esta informacion y la clasifica por energia,
generando un espectro caracteristico por cada elemento, donde la ubicacion de los picos

representa un elemento y la magnitud de la sefial representa la concentracion.

3.7.2 Caracterizacion electromagnética

Los equipos comunmente utilizados para desemperfiar las mediciones de los
parametros electromagnéticos, son los analizadores de redes vectoriales o VNA por
sus siglas en ingles. El término vector nos indica que el equipo tiene la habilidad de
medir en términos de magnitud y fase. Estos equipos emplean internamente un
generador de microondas que es ajustable en un amplio rango de frecuencia, los
cuales, al enviar una onda electromagnética por un puerto, la onda interactta con el
medio bajo prueba. Una parte de esa onda se refleja para ser medida por el mismo
puerto adquiriendo la magnitud y fase de la onda de reflexion. La fraccion de la onda
gue atraviesa el material es enviada a otro puerto del equipo, obteniendo la lectura del
valor de la onda transmitida. Estas magnitudes de onda reflejada y transmitida son
expresadas en términos de los parametros de dispersion S [47] cuyas unidades de
medicion son los decibeles dB. Esta unidad llamada decibel, es un término importante
en las microondas, debido a que representa la relacion entre las ondas de transmision
y reflexion, dando informacion sobre su crecimiento o disminucién, donde si este valor
es positivo es una ganancia, en cambio si el valor es negativo es una pérdida de la
magnitud [40].

3.7.2.1 Parametros de dispersion S.

Cuando se esta trabajando en el rango de frecuencias de las microondas, existe
un problema préactico al medir las corrientes y voltajes, debido a que las mediciones
directas involucran la magnitud y fase de una onda que viaje en una direccion
determinada en tiempos muy cortos. En el rango de microondas, es mas conveniente

medir los campos electromagnéticos en términos de parametros de dispersion S en
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lugar de expresar en términos de los tradicionales voltajes, corrientes, inductancias o
capacitancias [48]. Una representacion aceptable a esta situacion, es mediante la
matriz de dispersion. Esta matriz muestra una descripcion completa de la red vista
desde N puertos, relacionando las ondas incidentes con las reflejadas en los puertos.
La matriz de dispersién o matriz [S], es definida como una relacion entre la onda

incidente y la onda reflejada de la siguiente manera [47], donde V,* representa el

potencial eléctrico de la onda incidente y V" es el potencial eléctrico de la onda

reflejada para N puertos.

Vi S Sp ot Sy A

- S e e +
Ye | . SN A NN [V-]=[s][V'] (33)
Vi Sni ottt Sy VN+

Para obtener un pardmetro determinado, al resolver la ecuacion(33), se tiene

como resultado:

Vi (34)

iji V.t VK =0 parak=]
j

Mediante la ecuacién (35) , a partir de la matriz de dispersiéon se obtiene la

matriz de impedancia [Z] o admitancias y viceversa, donde [U] es la matriz unitaria.

[S1=([Z]+[V])"([2Z]-[V]) (35)
Al requerir el parametro de reflexion de onda a través del puerto 1, la ecuacion
anterior se reduce a:
_wl

= 36
z,+1 (36)

11

La relacion del parametro de reflexion Si1 con el coeficiente de reflexion de la

ecuacion (17), viene dada por:

] o

L
N = %1 38
- Sij +1 (38)
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3.7.2.2 Medicion de la permitividad eléctrica del sustrato

La medicion de la permitividad dieléctrica de los materiales en microondas es
de sumo valor. Existen diversas técnicas para su caracterizacion dependiendo de la
aplicacion. Cuando se opera en bajas frecuencias se encuentra el método
comunmente utilizado de placas paralelas. Por otro lado, si se esta trabajando en altas
frecuencias, existen los métodos de guias de onda, cavidad resonante, cable coaxial,
onda de espacio libre, entre otros mas.

El método con guia de onda es uno de los mas comunes por su alta eficiencia
y bajo costo a comparacion de los otros métodos. Una de las ventajas de este método,
es gque el campo eléctrico se propaga perpendicular a la direccion de la onda incidente,
interactuando con el material bajo prueba.

La medicion consiste en colocar la muestra bajo prueba dentro de una guia de
onda como se observa en la figura 12. Posteriormente el VNA envia una onda a través
de la guia y mide los parametros de reflexion Sii y transmision Szi1, por lo que se

requiere de un analizador de redes vectorial con dos puertos.

Analizador Vectorial de Redes

Muestra bajo
prueba

Reflexion S -

Sz1 Transmision

Figura 12.- Conexion de un VNA con guia de onda.
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Existen diversas técnicas para la obtencidbn de una aproximacion de la
permitividad eléctrica del sustrato a partir de los pardmetros Si1 y S21. El método de
Nicholson-Ross-Weir (NRW) [49], permite obtener directamente la permitividad y
permeabilidad, con restriccibn de que sean muestras pequefias con una relacion
méaxima del espesor de 1/4, donde A es la longitud de onda de la frecuencia.

El valor de la permitividad se obtiene primero obteniendo el factor de correccion
X en términos del parametro S. Este factor nos ayuda a calcular el coeficiente de
reflexion I como se observa en la ecuacién (40).

_ Snz — S212 +1
2S,,

I=X+X?-1 (40)

X (39)

El coeficiente de transmision T , es dado por
_ SutSy-T

- 1_ (Sll + SZl)F (41)

Cuando el valor de la onda cae por debajo del 50% o -3 dB, se le llama

frecuencia de corte F,, de donde se obtiene la longitud de onda de corte A por la

ecuacion (42), donde ¢ es la velocidad de la propagacion de la onda. Al tomar en
cuenta la longitud de la muestra L, permite obtener el coeficiente de relacion de

ondas A con la ecuacioén (43).

AC=— (42)

La permeabilidad ., se obtiene en la ecuacion (44)

1 2 (1Y
F‘(ﬁ'”(ﬂ) (*+3)

1+
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Finalmente se obtiene la permitividad por la ecuacion (45)

N Jﬁ[iz{im(lﬂ J (45)
w| A2 |27l \T

3.8 Aprendizaje de maquina

El procesamiento de los datos para reconocimiento de patrones por métodos
tradicionales resulta insuficiente, ya que implica un alto consumo de recursos, tiempo
y tienen perdida de informacion, por lo que es necesario recurrir a técnicas modernas
como el aprendizaje de maquina. En la ultima década, el aprendizaje de maquina ha
revolucionado diversos campos tecnoldgicos, abarcando desde el procesamiento de
datos, la electrénica avanzada, la robética y el reconocimiento de patrones. Esto se
debe al desarrollo de modelos con la capacidad de predecir resultados a partir de
nuevos datos [50]

El aprendizaje de maquina es un subconjunto de la inteligencia artificial que se
enfoca en ensefar a las computadoras a tomar decisiones basadas en datos de
entrada sin una programacion explicita [51]. Esto se logra mediante algoritmos
matematicos que descubren relaciones y patrones en los datos. Hay varios métodos
de andlisis del aprendizaje de maquina, incluyendo el lenguaje supervisado, el
lenguaje no supervisado y el lenguaje de refuerzo.

El lenguaje supervisado se utiliza para predecir salidas conocidas a partir de
datos de entrada. Incluye la clasificacion y la regresién, que emplean algoritmos
matematicos como KNN, clasificador Naive Bayes, decisiones de arboles, redes
neuronales entre otros mas.

El lenguaje no supervisado se aplica cuando no se conocen las salidas
posibles, se enfoca en procesar los datos de entrada y obtener informacion de ellos.
Incluye la transformacién de conjuntos de datos y la agrupacion de datos para

simplificar la interpretacion humana.

3.8.1 Algoritmo KNN.
El modelo de “K- vecino mas cercano” (KNN por sus siglas en ingles), es uno

de los algoritmos mas empleados para para la clasificacion de clases. En el algoritmo
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KNN cada objeto se representa en un espacio de caracteristicas multidimensionales,
donde cada caracteristica corresponde a una dimension en ese espacio. Al tener un
patron de datos para clasificarse, este algoritmo calcula la distancia entre ese objeto
y los objetos en el espacio multidimensional. El parametro K, representa el nimero de
vecinos mas cercanos que se analizan para tomar la decision del clasificador. La
etiqueta o valor del nuevo patron se obtiene de acuerdo a la mayoria de las etiquetas
de los vecinos més cercanos. No solo se puede considerar el valor mas cercano al
punto de prueba, K=1, incluso se pueden seleccionar K valores. Cuando se consideran
MASs vecinos cercanos, se usa la votacion para seleccionar la etiqueta, esto es, que,
para cada punto de prueba, se cuentan los K vecinos que pertenezcan a esa clase.
Con esto se asigna la clase que es més frecuente entre los K vecinos cercanos [51],
ver figura 13.

La distancia entre el punto de interés y los puntos de las clases para datos no

correlacionados se determina mediante Mahalanobis:

dist(x,y) = (46)

Para el escenario donde los datos sean correlacionados, la distancia de

Mahalanobis se determina:

dist(x, y) = \J(x= )2 (x - y)

Donde, los valores de x, y son los puntos dentro de la clase, ¢ es la desviacion

(47)

estandar y X' es la matriz de covarianza.
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Figura 13.-Modelo KNN con a) K=1 y b) K=3.
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3.8.2 Algoritmo Naive Bayes.

Por otro lado, el clasificador o técnica Naive Bayes es una metodologia
estadistica estandar usara para resolver problemas de clasificacion que se basa en
el teorema de Bayes, el cual calcula la probabilidad de que un evento ocurra dado que
otro evento ha ocurrido (ver figura 14), es decir, determina la probabilidad de que un
patrén pertenezca a una clase tomando en cuenta el conjunto de patrones observados
0 sus caracteristicas, para asignarle la clase con la probabilidad mas alta [52], esto es
dado por:

P(B|A)P(A)

PAIB) ===

(48)

Donde:

P(A|B) es la probabilidad del evento A dado el evento B.
P(B|A) es a probabilidad del evento B dado el evento A.
P(A) es la probabilidad del evento A.

P(B) es la probabilidad del evento B.

El clasificador Naive Bayes asume que la presencia de una caracteristica en
una clase no influye la presencia de otra caracteristica, por lo que es un buen
clasificador de clases en un conjunto de datos tipo multiclase, pero no es eficaz en

manejando las caracteristicas entre si [53].

P(B)
— — o0

o L7YIN

Figura 14.- Clasificador de clases Naive Bayes.
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3.8.3 Maquina de vectores de soporte (SVM).

Este modelo proyecta los datos en un espacio dimensional mas grande,
creando nuevas dimensiones a partir de caracteristicas similares de las clases,
posteriormente aplica un separador lineal optimizado entre las clases. Para esto se
utilizan técnicas de clasificacion lineal basadas en la separacion maxima entre clases
para generar clasificadores que separan las clases en los datos, esto es, con
suficientes dimensiones adicionales se pueden separan las todas las clases [54]. Esto
es, existen modelos donde los datos no son linealmente separables, por lo que SVM
se presenta como una solucién poderosa permitiendo analizar zonas de decision clara
en casos con datos complejos.

Unas de las principales caracteristicas de SVM es su notable capacidad de utilizar
menor cantidad de muestras para lograr una precision superior a otros algoritmos de
clasificadores.

La figura 15 muestra un conjunto de datos con dos clases separadas por sus
respectivos vectores de soporte, con un total de xi puntos de entrenamiento que van
de i=1, 2, 3, ...n. La asignacion de las clases [yi] esta formada por un vector definido
por las caracteristicas propias de cada clase [xi], y todos esos vectores juntos forman
el conjunto de entrenamiento con el que SVM se entrena. Para determinar la frontera
entra las dos clases, se emplea el algoritmo optimo (ver tabla 2), de esta forma el
algoritmo de SVM no ve clases, sino vectores y con ellos calcula la mejor forma para

separarlos por grupos [55].

‘?‘m Vecc;tgres A
B’ __ A A A

Caracteristica 2

@ Clase0
A Clasel

Caracteristica 1

Figura 15.- Maguina de vectores de soporte (SVM).
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Tabla 2.- Tipos de algoritmo SVM clasificatorios.

Tipo de SVM Algoritmo Caracteristicas

Maximiza el margen entre clases.
Preciso, pero costoso en conjunto
de datos grandes.

Programacion
cuadratica (QP)

SVM Lineal

Optimizacion
minima
secuencial
(SMO)

Divide el problema grande en
problemas mas pequeiios y faciles
de resolver. Eficiente.

Similar a la SVM lineal, pero

Kernel lineal
usando el truco del kernel.

Fronteras curvas basadas en

Kernel polinomial : .
polinomios.

SVM No lineal

(kernels) Kernel RBF Frontera flexible que se adapta a
(gaussiano) formas complejas.

Similar a una red neuronal de

Kernel sigmoide AP )
activacion sigmoidal.

3.8.4 Arbol de decisiones.

Este modelo, es empleado en técnicas de clasificacién y de regresion. Las
reglas de clasificacion de este algoritmo, permiten separar N clases mediante una serie
nodos definidos por reglas de comparacién, donde una regla es generada para cada
condicién (también llamada hoja), para esto, se basa en la representacion de una
estructura jerarquica mediante un proceso de toma de decisiones con la l6gica de “si
entonces”.

El &rbol se crea por medio de nodos conectados por ramas, y cada parte del
arbol tiene una interpretacion matematica para el usuario. La raiz o nodo raiz, tiene el
100% del conjunto de datos de entrenamiento, y se selecciona la variable y el umbral
gue mejor separa las clases minimizando el error de prediccion.

Los nodos, son los puntos medios dentro del arbol donde se ejecutan las
comparaciones u operaciones légicas tomando en cuenta los valores de cada

caracteristica y se ejecutan las condiciones de acuerdo al umbral establecido. El nodo
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se divide en una o mas caminos llamados ramas, y éstas describen la secuencia de
decisiones que se toman en el modelo. Cada rama del arbol, describe un subconjunto
de datos en el espacio y su direccion depende del resultado de la decision (verdadero
o falso) evaluada en el nodo anterior.

Finalmente las hojas son los nodos finales del arbol y cada una contiene una
prediccion de la etigueta de las clases analizadas (clasificacion) o un valor promedio
(regresion)[56]. La figura 16 muestra un ejemplo sencillo de la ramificacion de arbol de
decisiones.

Raiz

Nodo

//No é}\

- — Ns/’ Si hEy/ [

I
o B B8

Figura 16.- Ejemplo de arbol de decisiones.

Rama

%))
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3.8.5 Evaluacién de algoritmos de aprendizaje de maquina.

Una de las técnicas de evaluaciéon de modelos de aprendizaje de maquina, es
la matriz de confusién, la cual se basa en la clasificacion de los blancos acertados y
no acertados, donde los cuatro resultados posibles pueden formularse con una matriz
de confusion de 2x2 como se muestra en la figura 17.

Prediccion
Poblacién total - Negativo
Positivo (PP)
=P +N (PN)
- Verdadero '
Positivo N Falso negativo
T positivo
2 P (FN)
9 (VP)
3 ; N Verdadero
e Negativo Falso positivo )
i negativo
N (FP)
(VN)

Figura 17.- Matriz de confusion.

Este tipo de andlisis permite calcular la sensibilidad (o recall) del modelo
seleccionado, la cual se refiere a la capacidad de predecir los casos positivos y es
calculada como una proporcién entre la prediccion de los verdaderos positivos (VP) y
el conjunto de todas las predicciones positivas.

VP

Sensibilidad = ————— (49)
VP +FN

La especificidad es la capacidad del modelo seleccionado para predecir los
casos negativos, esto es, es una razon entre las predicciones verdaderamente
negativas y el conjunto de todas las predicciones negativas.

e . VN
Especificidad = ———— (50)
VN + FP

La precision es la medida para evaluar los casos relevantes entres los casos
recuperados. Se calcula como una razén entre las predicciones verdaderamente
positivas y el conjunto de los valores positivos reales.

VP

Precision = ———— (51)
VP + FP
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La exactitud es la proporcion de las predicciones correctas y determina que tan
bien un clasificador predice una condicion.

VP +VN

VP +VN +FP + FN

El F1-Score, es una métrica que toma en cuenta la precision y la sensibilidad
en la misma manera. Esta métrica se utiliza especialmente donde hay un desbalance
entre las métricas, con el fin de combinar en un solo valor dos métricas fundamentales,
la precision y la sensibilidad. El resultado va de 0 a 1, donde entre mas cerca este del
cero refleja un desempefio deficiente, por el contrario, un valor mas cercano a 1 indica
una alta sensibilidad y precision [57].

2* (Precision> Sensibilidad)
Precision + Sensibilidad

F1Score = (53)

Otro criterio de evaluacion utilizado para evaluar los modelos de aprendizaje de
maquina, es el error cuadratico medio (MSE), el cual denota la diferencia entre el valor
actual y el valor esperado. Por otro lado, el RMSE solo se refiere a la raiz cuadrada
de MSE y entre mas cerca a cero significa un mejor ajuste del modelo [55].

MSE = 1 = Z(Valor Actual-Valor predecido)2 (54)
n i=1

n

> (\Valor Actual-Valor predecido)2

RMSE = {[ =L - (55)
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Figura 18.-Diagrama de flujo de metodologia.




La figura 18 muestra el diagrama de flujo de la metodologia que se desarrolld
en este trabajo, mas adelante en esta seccién se describe a detalle cada paso. El
proceso comienza con una revision de la bibliografia. A partir de esta revision se
procedio al disefio de la geometria de los electrodos interdigitados y la seleccion de
los sustratos que se utilizaron en la fabricacién por fotolitografia de escritura directa
por laser. Se desarrollé6 una simulacién de los campos eléctricos de cada sensor
interdigitado fabricado en el sustrato de poliimiday PTFE.

Una vez fabricado los electrodos interdigitados, se evalué su geometria
mediante microscopia electrénica de barrido, contrastando con el disefio original. Se
fabricaron varios sensores hasta eliminar las lineas de conduccion o peines en mal
estado, es decir, discontinuos, con huecos o cortocircuitos, errores de disefio, con
dafio quimico o cualquier otro tipo de desperfecto, esto con el fin de lograr obtener el

disefio deseado sin imperfecciones.

Una vez adquirida la geometria deseada, se obtuvo la composicion elemental
de las lineas de conduccion, las propiedades eléctricas y electromagnéticas,
posteriormente se procedié a determinar el efecto del sustrato en los sensores de
microondas interdigitados mediante la sensibilidad en la deteccion de analitos diluidos
en agua desionizada.

Finalmente, el andlisis a detalle de los datos obtenidos en la caracterizacion
electromagnética, nos permitié evaluar si el efecto del sustrato en los sensores de
microondas aumenta o disminuye la sensibilidad, durante la interaccién del campo
eléctrico con los analitos bajo prueba. La selectividad se evalué con algoritmos de

aprendizaje de maquina.
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4.1 Fabricacién de electrodos interdigitados en sustratos PTFE y
poliimida.

El disefio de la geometria de los electrodos interdigitados que se fabricaron
sobre los sustratos de PTFE y poliimida, fue con el programa de disefi6 asistido por
computadora llamado CleWin en conjunto con Solid Works.

Se utilizaron sustratos de poliimida con permitividad eléctrica de 3.2, marca
DuPontTM, modelo Pyralux® AG. Por otro lado, la comparacion del efecto se
determind con el sustrato de PTFE de la marca Rogers Corporation, modelo
RT/duroid® 5880LZ con permitividad eléctrica de 2. Estos sustratos cuentan con una
capa conductora de cobre gque conforman las lineas de conduccion.

Para la preparacién de estos sustratos, primero se cortaron piezas de los
materiales precursores. Estas piezas fueron rectdngulos de 2.5 cm ancho por 4 cm de
largo obtenidos con la cortadora de hilo marca South Bay Technology modelo 850.
Para la limpieza de estos sustratos de forma rectangular, fueron sumergidos en alcohol
isopropilico durante 10 min en el equipo de ultrasonido marca Branson modelo 2510.

Posteriormente, en el centro de cada pieza de sustrato se depositaron 4 ml de
resina fotosensible positiva, marca Allresist modelo AR-P-3120, para ser colocadas
dentro del equipo de centrifugado marca APT GmbH, modelo SPIN150i. En este
equipo se hicieron girar los sustratos a una velocidad angular de 4500 rpm durante
120 s, para obtener una capa de resina fotosensible homogénea con espesor de 3 um.
Una vez recubiertos, se colocaran en una parrilla calentadora a 120 °C durante 60 s,
para eliminar los solventes y promover el entrecruzamiento de la fotoresina, mejorando
su adherencia al sustrato.

Para la exposicion de los patrones de electrodos interdigitados sobre los
sustratos recubiertos, estos se colocaron dentro del equipo de fotolitografia de
escritura directa modelo MicroWriter ML3 de la compafia de Durham Magneto Optics
Ltd. Este equipo proyecto el patron de los electrodos interdigitados sobre el sustrato,
barriendo la superficie con el haz del laser de diametro de 2 um y longitud de onda de
365 nm, aplicando una dosis de exposicion de 60 mJ/cm2 sobre la capa de la

fotoresina.
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El sustrato expuesto al laser se sumergio en el liquido revelador marca Allresist
modelo AR-300-26 durante 40 s, dejando las zonas no deseadas expuestas y
protegiendo solo el patron de los electrodos interdigitados. Las zonas expuestas se
removieron mediante una reaccion quimica, sumergiendo el sustrato en un bafio de
cloruro férrico durante 20 min o hasta observar claramente que las lineas de los peines
y contactos no presentan residuos. La fotoresina que cubre los electrodos
interdigitados se removié sumergiendo el sustrato en acetona con ultrasonido durante
3 min.

A cada uno de los electrodos interdigitados fabricados, se les soldé en sus dos
contactos metalicos un conector tipo SMA de 50 Q para alta frecuencia, modelo 73251-
1150 marca Molex para su caracterizacion electromagnética. Estos pasos se repitieron
para cada uno de los sustratos y asi se obtuvieron finalmente los sensores de
microondas interdigitados.

Cada patrén interdigitado obtenidos sobre los sustratos, se caracterizd su
microestructura con el microscopio electrénico de barrido marca JEOL, modelo JSM-
7401F, por el modo de electrones secundarios. La composicién elemental de los
peines se determind con el detector Ocatane Elect, de la marca EDAX. La estructura
interna de los sensores se hizo mediante tomografia computarizada de rayos X, con

el equipo tomégrafo marca Nikon modelo XT H 225.

4.2 Caracterizacion electromagnética.

La medicién del parametro de reflexion Si1 se hizo con el analizador de redes
vectorial (VNA) modelo ENA E5063A de la compafia Keysight, el cual cuenta con dos
puertos de medicién que operan en un rango de frecuencias de 100 kHz a 14 GHz. En
la calibracion del VNA se empleo el aditamento ECAL N7553A marca Keysight, en el
cual se conectaron electronicamente tres estandares de calibracion: corto circuito,
circuito abierto y carga de 50 Q de impedancia, esto permitié eliminar los errores
durante las mediciones que son generados por los cables de conexion, adaptadores,

voltaje de alimentacion y conectores.
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Una vez calibrado el analizador de redes vectorial, se conectdé un sensor
interdigitado en cada puerto mediante un cable coaxial tipo SMA de 50 Q, para
posteriormente ser sumergido en las soluciones de glifosato, cloruro de potasio y
cloruro de manganeso preparadas en agua desionizada.

La figura 19 muestra el montaje experimental donde se observa el sensor de
microondas interdigitado conectado al VNA sumergido en un vaso precipitado con la
solucién en prueba. Estas soluciones fueron concentraciones molares al 1, 0.8, 0.6,

0.4,y 0.2 en un contenedor de 10 ml.

En la caracterizacion electromagnética, se configuré el VNA para obtener el
parametro de reflexion Si1. Una vez que el sustrato con el patron de electrodos
interdigitados fue sumergido en la solucion, se adquiri6 una medicion cada 60 s
durante 50 min para cada uno de los 4 sensores y las 22 concentraciones de los
analitos bajo prueba. Los valores obtenidos de las magnitudes y fases del parametro
S11, nos ayudaron a determinar el efecto del sustrato en la deteccion de analitos
disueltos en agua desionizada, esto permitié obtener la sensibilidad de cada sustrato.
Los datos obtenidos se sometieron a algoritmos de aprendizaje de maquina para su
evaluacion. Se utilizaran los algoritmos de KNN y Naive Bayes, arbol de decisiones y
maquina de vectores de soporte (VSM por sus siglas en ingles) para el procesamiento
de los datos y determinar la selectividad del arreglo sustratos con patrones de

electrodos interdigitados.

Reflexion S11

D Analito bajo prueba

Figura 19.- Caracterizacion electromagnética.

46



4.2.1 Procedimiento para cambio de analito.

Para la caracterizacion electromagnética de cada uno de los 22 analitos, se
establecié un prendimiento experimental para controlar dentro de lo posible las
variables entre cada medicion. Como primer paso se llené el vaso de precipitado hasta
la marca de los 10ml con el analito bajo prueba, asegurando un volumen uniforme en
cada medicién. A continuacion, el sensor interdigitado fue sumergido dentro del analito
hasta el ultimo de los digitos, para cubrir por completo la zona activa el sensor.
Finalmente se obtenia el patron electromagnético mediante la medicion del pardmetro
de reflexion Si1 con el VNA. Para generar el conjunto de medicion de cada analito, se
adquirieron 50 mediciones consecutivas con intervalo de 60 segundos entre medicion
y medicion sin modificar las condiciones del sistema. Una vez obtenidas el conjunto
de mediciones, el sensor era extraido del recipiente cuidadosamente, para enjuagarlo
con agua destilada y eliminar residuos. Este procedimiento se repitio para cada sensor

sumergido en cada analito de prueba.

4.3 Disefio de experimentos

Se utilizaron dos sustratos para la fabricacién de los electrodos interdigitados,
poliimida y PTFE, con 4 y 5 digitos, dando un total de 4 sensores. Estos sensores se
sometieron a la caracterizacion electromagnética de analitos de prueba, tales como:
Cloruro de potasio (KCI), Cloruro de Manganeso (MnClz), glifosato comercial (Gly),
agua destilada (DT) y agua desionizada (DI). Cada uno de estos analitos tendra 5

concentraciones de prueba y combinaciones entre ellas, obteniéndose la tabla 3.
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Tabla 3.- Concentraciones para la caracterizacion de analitos.

Sustrato Solucién Repeticiones Frec Sustrato Solucién Repeticiones Frec
PTFE DI 50 0.3-2 GHz | | Poliimida DI 50 0.3-2 GHz
PTFE DT 50 0.3-2 GHz | | Poliimida DT 50 0.3-2 GHz
PTFE KCI, X=0.2 50 0.3-2 GHz | | Poliimida KCI, X=0.2 50 0.3-2 GHz
PTFE KCl, X=0.4 50 0.3-2 GHz | | Poliimida KCl, X=0.4 50 0.3-2 GHz
PTFE KCI, X=0.6 50 0.3-2 GHz | | Poliimida KCI, X=0.6 50 0.3-2 GHz
PTFE KCl, X=0.8 50 0.3-2 GHz | | Poliimida KCl, X=0.8 50 0.3-2 GHz
PTFE KCl, X=1.0 50 0.3-2 GHz | | Poliimida KCl, X=1.0 50 0.3-2 GHz
PTFE MnCI2, X=0.2 50 0.3-2 GHz | | Poliimida MnCI2, X=0.2 50 0.3-2 GHz
PTFE MnCl2, X=0.4 50 0.3-2 GHz | | Poliimida MnCl2, X=0.4 50 0.3-2 GHz
PTFE MnCI2, X=0.6 50 0.3-2 GHz Poliimida MnClI2, X=0.6 50 0.3-2 GHz
PTFE MnCl2, X=0.8 50 0.3-2 GHz | | Poliimida MnCl2, X=0.8 50 0.3-2 GHz
PTFE MnCI2, X=1.0 50 0.3-2 GHz Poliimida MnClI2, X=1.0 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly, X=0.01 50 0.3-2 GHz | | Poliimida Gly, X=0.01 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly, X=0.1 50 0.3-2 GHz Poliimida Gly, X=0.1 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly, X=1.0 50 0.3-2 GHz | | Poliimida Gly, X=1.0 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly50-MnCI50 50 0.3-2 GHz Poliimida Gly50-MnCI50 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly50-KCI50 50 0.3-2 GHz | | Poliimida Gly50-KCI50 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly25-KCI75 50 0.3-2 GHz Poliimida Gly25-KCI75 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly75-KCI25 50 0.3-2 GHz | | Poliimida Gly75-KCI25 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly25-MnCl75 50 0.3-2 GHz | | Poliimida Gly25-MnCl75 50 0.3-2 GHz
PTFE Gly75-MnCI25 50 0.3-2 GHz Poliimida Gly75-MnCI25 50 0.3-2 GHz
PTFE | Gly33-MnCI33-KCI33 50 0.3-2 GHz | | Poliimida | Gly33-MnCI33-KCI33 50 0.3-2 GHz
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5. Resultados y discusién

5.1 Disefio y simulacién de la geometria del sensor de microondas

El disefio de la geometria en sensores de microondas interdigitados es
complejo, ya que involucra numerosos parametros que afectan directamente el
desemperio del sensor. Entre estos parametros se encuentran:
la permitividad eléctrica (Er), la cantidad de digitos (N), el ancho de cada digito (ad), la
distancia entre digitos (G), la separacion entre las barras sensoras (S) y la longitud de
los digitos (L), entre otros.

La seleccion adecuada de estos parametros es fundamental, ya que impacta
directamente en la intensidad del campo eléctrico de la onda electromagnética
generada por el sensor.

Con el objetivo de optimizar el disefio, se aplicé el criterio de maxima
transferencia de potencia, basado en el teorema de Thevenin. Segun este teorema,
para maximizar la transferencia de potencia entre dos sistemas, sus impedancias
deben coincidir. En este caso, el disefio del sensor debe asegurar que su impedancia
sea igual a la impedancia de salida del analizador de redes vectorial ENA E5063A, es
decir, ambas deben ser de 50 Q. Su explicacién es clave para entender el disefio y
ajuste fino del sensor, ya que permite controlar la impedancia del sistema mediante la
modificacién de sus parametros geométricos. Asi, el ajuste adecuado de la cantidad
de digitos no solo contribuye a la optimizacién de la transferencia de potencia, sino
también a la sensibilidad del sensor para detectar cambios en el medio circundante o
en la presencia de contaminantes.

Para evaluar la relacién entre los parametros geométricos del sensor y su
impedancia, se realizaron simulaciones en el software COMSOL Multiphysics.
Siguiendo el criterio de coincidencia de impedancias, en una primera etapa se variaron
la cantidad de digitos del sensor interdigitado mientras se mantenian constantes otros
parametros de la geometria, ad=0.5 mm, G=0.5 mm, L=10mm, sustrato de PTFE con
€=2.0. Los resultados de esta serie de simulaciones, presentados en la figura 20,
muestran una disminucién de la impedancia del sensor al incrementar el nimero de

digitos.
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Figura 20.- Simulacién del cambio de la cantidad de digitos contra la

impedancia del sensor, a diversas frecuencias.

Este comportamiento es caracteristico de los sensores interdigitados y se
explica mediante la teoria de circuitos equivalentes. En un sensor interdigitado, cada
digito adicional puede interpretarse como un elemento capacitivo afiadido en paralelo.
A medida que aumenta el nimero de digitos, también lo hace la capacitancia total (Cr)
del sistema. Esta mayor capacitancia genera una disminucion en la reactancia
capacitiva (Xc), por lo que provoca una reduccion en laimpedancia total (Z) del sensor,
ya que la impedancia en un circuito con elementos en paralelo disminuye al afadir

mas elementos capacitivos. De la ecuacion 24 de capacitancia para placas coplanares

2¢ gO(N L,

C, = {(“W/G) (1+W%;)2 —1} permite calcular los terminas de Xc y

Z de acuerdo a las ecuaciones siguientes:

Xe = 1
2rFC;

(56)
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Z =+/R? + X2 (57)

Analizando a detalle la simulacion de la figura 13, el valor de la impedancia
cercano a 50 Q, se tiene en el sensor interdigitado con 4 y 5 digitos a una frecuencia
de 2 GHz, 10 digitos a frecuencia de 1GHz, 20 digitos con frecuencia de 0.5 GHz y 30
digitos a frecuencia de 0.3 GHz. Seleccionandose el primero para la reduccion tanto

de la longitud como de los efectos capacitivos del sensor.

A continuacién, se realizaron simulaciones en las que se variaba el ancho de
los digitos (ad) en sensores interdigitados configurados con N=4 y N=5 digitos,
manteniendo una longitud de los digitos de L = 10 mm, un sustrato de PTFE con una
permitividad relativa de £€=2.0 y una separacién entre digitos de G = 0.5 mm.

La figura 21 presenta los resultados de estas simulaciones, mostrando como la
variacion del ancho del digito impacta en la impedancia del sensor. En la figura 21A,
se observa la magnitud de la impedancia para el sensor con N=4 digitos al modificar
el ancho de cada digito, mientras que la figura 21B muestra el cambio de impedancia
al realizar la misma variacién de ancho en el sensor con N=5 digitos. Los resultados
indican que, para ambos valores de N, el sensor logra una impedancia cercana a los
50 Q a una frecuencia de operacion de 2 GHz cuando el ancho de los digitos es de
ad= 0.5 mm. El valor de la impedancia se reduce al aumentar el ancho de digito, debido
a gue la separacion (G) entre las placas va disminuyendo, con esto aumentando la

capacitancia de acuerdo a la siguiente ecuacion:

Cc- ‘%TA (58)
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Figura 21.-Simulacion variando el ancho de digito a diversas frecuencias
para A) N=4 y B) N=5.

La simulacion de la separacion entre las barras de conduccién se muestra en
la figura 22A y 22B para N=4 y N=5 respectivamente. Para esto se mantuvo constante
el ancho de digito ad=0.5mm, L=100 mm, con un sustrato de PTFE de permitividad

relativa de €=2.0. Los resultados de la simulacién revelan cémo la variacion en la
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separacion entre las barras de conduccion afecta la impedancia del sensor. En ambos
casos (N=4 y N=5), se observa que a medida que se ajusta esta separacion, la
impedancia se aproxima a los 50 Q a una frecuencia de 2 GHz, lo cual es ideal para
la méxima transferencia de potencia. Ademas, se observa que las variaciones en la
impedancia debidas a cambios en la separacion entre barras son minimas y, por lo

tanto, despreciables en el disefio final del sensor.
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Figura 22.-Simulacioén variando la separacion entre la barra excitadora y la
detectora, para A) N=4 y B) N=5.

Con estas simulaciones, se determina que las mejores condiciones para el
disefio de la geometria del sensor interdigitado con sustrato de PTFE, son las
siguientes:

L=10 mm, G=0.5 mm, ad=0.5mm, S=0.5mm.

Esta geometria se utiliza para la simulacion de la norma del campo eléctrico
generada por la onda electromagnética del sensor de microondas interdigitado. Para
optimizar el disefio de la geometria del sensor, se realizaron simulaciones enfocadas
en la distribucion e intensidad de la norma del campo eléctrico, variando tanto el ancho
de los digitos como el tipo de sustrato empleado. Estas simulaciones tienen como

objetivo comprender como influyen estos parametros en la eficiencia del sensor y su
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capacidad para generar un campo eléctrico adecuado para la deteccion de
contaminantes en liquidos.

La figura 23, muestra una vista lateral de un corte transversal del sensor
interdigitado. En esta simulacién se muestra una linea de color rojo, la cual representa

el valor promedio de la norma del campo eléctrico sobre la superficie del sensor.

mm

4 6 8 10 12 14 mm

Figura 23.- Vista lateral de un corte transversal del sensor interdigitado.

La simulacién de las figuras 24A, 24B con N=4 y N=5 respectivamente,
muestran el promedio de la norma de campo eléctrico sobre la superficie del sensor al
variar el ancho de digito. Se observa que existe una maxima intensidad cuando el
ancho del digito ad=0.5mm y al comparar ambas graficas bajo las mismas
condiciones, se tiene que la norma del campo eléctrico es mayor 24B, es decir, con

N=5 donde la cantidad de digitos es mayor.
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Figura 24.- Simulacién de la norma del campo eléctrico promedio sobre la
superficie de sensor interdigitado para A) N=4 y B) N=5 sobre un
sustrato de PTFE

Para el disefio de esta misma geometria, se desarrollaron simulaciones de la
norma de campo eléctrico variando el ancho del digito, modificando el tipo sustrato.
En las figuras 25A y 25B se observan los resultados de estas simulaciones para N=4
y N=5 respectivamente, demostrando la intensidad de la norma del campo eléctrico
sobre la superficie del sensor cuando se utiliza poliimida como sustrato, en lugar de
PTFE.

La poliimida tiene una permitividad relativa €=3.4, lo que implica una mayor
capacidad para almacenar energia eléctrica en comparacion con el PTFE, que tiene
una permitividad relativa de €:=2.0.

Estas simulaciones demuestran que la intensidad de la norma de campo
eléctrico es mayor para N=5. Al comparar las simulaciones de las figuras 24B y 25B
para los sustratos de PTFE y poliimida respectivamente, se demuestra la magnitud de
la norma del campo eléctrico es mayor para el sensor interdigitado con sustrato de
PTFE.
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Figura 25.-Simulacién de la norma del campo eléctrico promedio sobre la
superficie de sensor interdigitado para A) N=4 y B) N=5 con sustrato de

poliimida.

Con la geometria y el sustrato Optimos establecidos para el sensor de
microondas interdigitado, se analiza el comportamiento de la norma del campo
eléctrico sobre la superficie del sensor, evaluando cémo varia con la frecuencia de la

onda electromagnética incidente.

La figura 26 A-F muestra una disminucién progresiva en la intensidad del campo
eléctrico sobre la superficie del sensor a medida que aumenta la frecuencia de la onda
electromagnética. Este fenbmeno puede explicarse en términos de los efectos en los

dominios eléctricos y las pérdidas dieléctricas asociadas a frecuencias elevadas.

A medida que la frecuencia incrementa, el material del sustrato experimenta
una mayor cantidad de pérdidas energéticas debido a la polarizacién de los dominios
eléctricos, lo que conduce a una menor eficiencia en la propagacion y la concentracion

del campo eléctrico.
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La simulacion de la figura 27A muestra la intensidad de la norma del campo

eléctrico entre los digitos ubicados en la superficie del sensor interdigitado, el cual es

mapeado por una linea roja en la figura 27B. En esta simulacién se observa la norma

del campo eléctrico con un comportamiento homogéneo a lo largo de los digitos, pero

con ciertas perturbaciones en los extremos.
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Figura 27.- A) Simulacion de la norma del campo eléctrico a lo largo de la

linea roja en B).

Para continuar con el analisis de la norma de campo eléctrico sobre la superficie

del sustrato, la simulacién de la figura 28A muestra su intensidad a lo largo del mapeo

de la linea roja ubicada en la figura 28B, donde la zona de interés es de forma

horizontal entre los digitos del sensor interdigitado.
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Figura 28.- A) Simulacion de la norma del campo eléctrico entre los digitos

en forma horizontal a lo largo de la linea roja en B).
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Una comparacion interesante en el efecto del sustrato para el sensor
interdigitado, es ver la intensidad y el comportamiento del campo eléctrico de la onda
electromagnética por fuera del sensor en ambos sustratos, tanto para PTFE como para
la poliimida. Para esto se realiz6 una simulacion con vista lateral como se muestra en
la figura 29, donde la linea roja representa la zona de interés para mapear la norma

del campo eléctrico.
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Figura 29.- Vista lateral del sensor interdigitado con la zona de interés

expresado por una linea roja de a-f3

El resultado de la simulacién se observa en la figura 30A para el sustrato de
PTFE y 30B para el sustrato de la poliimida. En ambas simulaciones se muestra un
pico, el cual es atribuido a que ahi se encuentra la maxima intensidad del campo
eléctrico generado en la superficie de los digitos.

Al comparar ambas magnitudes de 30A y 30B, resulta una mayor intensidad
para el sustrato con menor permitividad eléctrica €=2.0, es decir la de PTFE. Esta
comparacion muestra también la variacion de la intensidad del campo eléctrico al
variar la frecuencia de la onda electromagnética y como disminuye al aumentar esta

ultima.
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Figura 30.- Simulacion de la norma de campo eléctrico para el estudio del
efecto del sustrato de A)PTFE y B)Poliimida para un sensor

interdigitado

Este fendmeno se atribuye al comportamiento de los dominios eléctricos y
pérdidas generadas a altas frecuencias. Estas pérdidas son tipicas en materiales
dieléctricos sometidos a frecuencias altas y se deben al retardo en la respuesta de los
dominios eléctricos frente al cambio rapido de direccion del campo electromagnético.
Ademas, la disipacion de energia en forma de calor, asociada con las pérdidas
dieléctricas, contribuye a una reduccion en la intensidad de la norma del campo

eléctrico.
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5.2. Fabricacion del sensor interdigitado en sustrato de poliimida y
PTFE

La fabricacion de los sensores de microondas interdigitados se realizd6 mediante
fotolitografia de escritura directa por laser, la cual es una técnica que permite la
creacion de patrones complejos con alta resolucion, en el orden de micras, sobre areas
de trabajo relativamente grandes. Esta técnica tiene una capacidad para generar los
patrones de los electrodos interdigitados con alta precision sobre diversos sustratos
con flexibilidad de modificar los parametros y un ajuste fino de la geometria en cada

fabricacion a través de un paquete computacional.

Para el disefio de la geometria del sensor interdigitado, se utilizé el paquete
computacional asistido por computadora llamado CleWin, el cual esta especializado
en la creacion de patrones geométricos para aplicaciones de fotolitografia. La figura

31 muestra el disefio final del sensor interdigitado con dos configuraciones: A)4 digitos
y B) 5 digitos.

Figura 31.- Disefio en CleWin del sensor de microondas interdigitado para
A) 4 digitos y B) 5 digitos
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Posteriormente se preparan los materiales precursores, para la fabricacion de
los sensores. Se seleccionaron los siguientes materiales: Poliimida DuPont™,
Pyralux® AG, con €=3.4 y PTFE, Rogers Corporation, £=2.0. Ambos sustratos se
encuentran en presentacion en forma de laminas recubiertas de cobre con una pureza
del 99.9%.

La figura 32A presenta la foto del sustrato tal como se recibe de fabrica.
Posteriormente la foto de la figura 32B muestra la preparacién del sustrato,
recubriendo el cobre de para su proteccion del ataque quimico. La figura 32C, muestra

los sustratos recortados con las dimensiones requeridas para su fabricacion.

Figura 32.- Fotos de la poliimida precursora. A) lamina de poliimida de

fabrica, B) proteccion del cobre C) cortes del sustrato.

Para la preparacion de los sustratos de poliimida, estos se fijaron en un
portamuestra (ver Figura 33), lo que permitié una colocacion estable en el equipo de
recubrimiento por centrifugado (SpinCoating). El proceso de recubrimiento se llevo a
cabo utilizando el equipo Spin-110, el cual es adecuado para aplicar capas uniformes
de fotoresina sobre superficies planas y asegurando una distribucién homogénea.

62



Se utilizo la fotoresina Allresist AR-P-3120, elegida por sus propiedades de
adherencia y uniformidad al ser aplicada sobre la poliimida. Para alcanzar un espesor
uniforme de 35 micras en la capa de fotoresina, el sustrato se hizo girar a una velocidad
angular de 4500 RPM durante un tiempo de centrifugado de 60 segundos. Este
proceso permite que la fotoresina se distribuya de manera homogénea sobre la

superficie del sustrato

Los sustratos recubiertos con la solucion fotosensible, son expuestos en el
equipo de fotolitografia por escritura directa con laser modelo ML3, de la compafiia de
Durham Magneto Optics. El haz utilizado durante la exposicidn tiene una longitud de
onda de 385 nm, con una resolucién de 0.5 um, con una potencia de 110 mJ/cm?.
Posteriormente cada sustrato expuesto es sometido a un liquido revelador marca
Allresist, modelo AR-300-26, durante 40 segundos, teniendo como resultado las
imagenes de las figuras 34A y 34B, donde se muestran fotos de los sensores

interdigitados.

Figura 33.- Fotos sustratos preparados para fotoresina.
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Figura 34.- Sensor de A) N=4, B) N=5.

Posteriormente son sometidos a un ataque quimico con cloruro férrico durante
30 minutos para la remocion del cobre excedente. La fotoresina restante se remueve
con acetona grado industrial. Finalmente, la figura 35A y 34B muestra los sensores de
poliimida para N=4 y N=5 respectivamente.

Figura 35.- Sensores de poliimida para A) 4 y B) 5 digitos.
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Este procedimiento para la fabricacion de sensores de microondas
interdigitados se realizd bajo las mismas condiciones para el sustrato de PTFE, donde
finalmente se obtuvieron dos sensores expuestos a litografia de escritura directa por
laser, para 4 y 5 digitos como se muestra en las figuras 36A y 36B respectivamente.
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Figura 36.-A) Sensor de 4 digitos, B) sensor de 5 digitos.

Para la fabricacién de los sensores interdigitados con el sustrato de PTFE con los
patrones impresos de los electrodos interdigitados fueron sometidos a un proceso de
ataque quimico. Este proceso consistié en sumergir los sustratos de PTFE en una
solucion de cloruro férrico durante un tiempo de 30 minutos, con el objetivo de eliminar
el cobre excedente presente en la superficie del sustrato. El objetivo del cloruro férrico
es disolver toda la zona de cobre no deseado, dejando Unicamente el patron
interdigitado del sensor, teniendo como resultado de este paso el grabado de los
sensores de microondas interdigitados

En la figura 37A y 37B se observan los sensores con configuraciones de N=4 y
N=5 digitos respectivamente. Estas imagenes permiten observar los patrones
interdigitados finales, donde los pardmetros geométricos previamente optimizados,
como el ancho, la separacién de los digitos y la configuracion general del sensor, se

encuentran definidos sobre el sustrato.
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Figura 37.- Sensores en sustrato de PTFE para A) 4 digitos, y B) 5 digitos.

5.3 Caracterizacion de los sensores de microondas interdigitado.

5.3.1 Espectroscopia de Infrarrojo.

Para el andlisis de espectroscopia infrarrojo por transformada de Fourier (FT-
IR) para ambos sustratos, se utilizé un espectrometro modelo IRAffinity 1S de la
empresa Shimadzu. Este equipo fue tiene una alta precisién y capacidad para obtener
espectros detallados en muestras de materiales. Para realizar el analisis, se emple6
la técnica de reflectancia con el accesorio de Reflectancia Total Atenuada (ATR, por
sus siglas en inglés) de la marca Smiths, modelo Quest, equipado con una ventana de

diamante.

El rango de barrido para la obtencion del espectro fue de 4000 cm hasta 400
cm?, permitiendo capturar tanto las regiones del infrarrojo medio como las bandas
caracteristicas de vibracion de los enlaces en el material estudiado. La figura 38
muestra los espectros obtenidos, donde se pueden identificar los picos
correspondientes a las distintas vibraciones moleculares de los sustratos de A) PTFE
y de B) poliimida.
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5.3.2 Microscopia Optica.

La caracterizacion microestructural del sensor interdigitado, se utilizd un
microscopio optico de alta precisién, marca Keyence, modelo VHX-7000. Este equipo
permite obtener micrografias detalladas con gran resolucion, para evaluar la estructura
morfolégica de los elementos conductores del sensor, como los digitos, la barra
excitadora y la barra detectora. La figura 39 y 40 muestran micrografia del sensor de
microondas interdigitado en sustrato de poliimida y de PTFE respectivamente, en las
cuales se aprecia una morfologia bien definida de los digitos y de las barras ya
mencionadas.

También se observa una ligera erosion superficial en algunos de los digitos.
Este desgaste se atribuye a un exceso de tiempo de exposicion durante el proceso de
ataque quimico, realizado para eliminar el cobre sobrante en la fabricacion del sensor.
Aunque esta erosion es visible en la micrografia, se determind que no afecta
significativamente el rendimiento ni el funcionamiento del sensor de microondas
interdigitado. La funcionalidad de los elementos activos se mantiene, asegurando que
el sensor interdigitado conserve su capacidad para detectar contaminantes en liquidos

de manera eficiente.

Figura 39.-Micrografia del sensor en sustrato de poliimida.
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Figura 40.- Micrografia del sensor en sustrato de PTFE.

Para realizar el analisis de espesor de la capa conductora, la muestra se
preparé mediante un corte transversal del sensor interdigitado. Primero la muestra fue
posicionada en una cdpsula de plastico y sumergida en resina liquida. Esta resina fue
mezclada previamente con un catalizador, utilizado para acelerar el proceso de
polimerizacion, lo cual garantiza un endurecimiento. Tras la inmersion, se dejé reposar
la muestra durante 24 horas para asegurar la completa solidificacién de la resina,
creando asi un bloque que ayuda al manejo de la muestra.

Para la preparacion metalografica de la cara de interés, es decir el digito del
sensor interdigitado, se sometié a un proceso de desbaste y pulido. Inicialmente, se
utilizé una lija de grano grueso para eliminar material superficial y exponer las zonas
de interés. A medida que avanz6 el desbaste, se emplearon lijas con granos cada vez
mas finos, hasta obtener una superficie mas uniforme. Finalmente, se procedio al
pulido con un pafio especializado y una suspension de 6xido de aluminio de 1 um
como abrasivo, para alcanzar un acabado de espejo. Este acabado es esencial para
obtener una superficie lisa y pulida, esto para mejorar la visibilidad de las capas en el

microscopio Optico antes mencionado.
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En la figura 41 se observa la micrografia del sensor de microondas interdigitado
con sustrato de PTFE, con un corte lateral en un digito de cobre, obteniéndose un

espesor promedio de 21.47 pm.

[1120.99pm| (2]20.51um)| [3]23.36um)|
= N [4]21.03um)
> )

Figura 41.-Micrografia con corte lateral del sensor en sustrato de PTFE.

La micrografia en la figura 42 muestra la morfologia detallada del sensor de
microondas interdigitado, utilizando un microscopio Optico marca Olympus, modelo
GX51. En esta imagen se puede observar la estructura de los digitos conductores de
cobre, asi como su espesor sobre el sustrato de PTFE en la superficie del sensor. El
valor del espesor estimado es de aproximadamente 20 um, lo cual resulta adecuado
para las aplicaciones de transmision de microondas de este disefio en particular,

debido a que esté dentro del efecto pelicular.
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Figura 42.-Micrografia con corte lateral del sensor en sustrato de PTFE
con microscopio 6ptico Olympus GX51.

La figura 43, muestra la vista lateral del digito de cobre del sensor interdigitado
fabricado sobre un sustrato de PTFE. Se observa que, en los extremos de cada lado
del digito presenta una transicion suave sin irregularidades geométricas, demuestran
que el ataque quimico con cloruro férrico no generd desgaste ni sobregrabado. Este
acabado es importante ya que minimiza posibles perturbaciones en el campo eléctrico

durante la caracterizacion electromagnética garantizando una respuesta estable.

Figura 43.- Vista lateral de un digito de cobre del sensor interdigitado con
sustrato de PTFE

71



Para el analisis composicional del cobre en la superficie del sensor, se utilizé la
técnica de espectroscopia de plasma inducido por laser (LIBS, por sus siglas en inglés:
Laser Induced Breakdown Spectroscopy). Esta técnica es altamente efectiva para
identificar elementos en la superficie de materiales, ya que permite obtener un analisis
rapido y preciso de la composicion quimica.

En la figura 44 se presenta el analisis composicional realizado, el cual indica
que aproximadamente el 90% de la superficie estudiada corresponde a cobre puro,
mientras que el 10% restante corresponde a la presencia de oxigeno. La deteccion de
oxigeno se atribuye a la formacion de una capa delgada de é6xido de cobre en la
superficie, posiblemente generada durante el proceso de fabricacion o por exposicion
al ambiente. Sin embargo, la baja proporcion de esta capa oxidada (10%) sugiere que
no afectara significativamente la funcionalidad del sensor interdigitado de microondas,
ya que la capa de oxido es superficial y no interfiere con los elementos conductores

principales.

Detected Elements Wt =
Cu- Copper  90.0%
O-Omygen  100%

Copper alley
+Chemical composition

Figura 44.- Estudio de LIBS de la superficie del cobre del sensor.
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La figura 45 muestra una tomografia de rayos X del sensor interdigitado en
sustrato de PTFE. Esta imagen permite realizar la inspeccion de la estructura interna
del IDE en acoplamiento con el conector Molex, observandose la transicion que
conecta la parte activa del sensor con el sistema de alimentacién electromagnético.
En esta transicion dada a través de la soldadura, se observa una soldadura uniforme

sin rupturas, ademas de que no existen deformaciones.

El patron interdigitado sobre el sustrato, las lineas de conduccion y las barras
detectoras, no presentan discontinuidades visibles. Esta tomografia permite verificar
que el patron interdigitado fue transferido de una forma correcta y que las uniones
entre los materiales no presentan fallos que puedan comprometer la transmision o la

recepcion de las sefiales electromagnéticas durante la caracterizacion.

Figura 45.-Tomografia computarizada de rayos X del sensor interdigitado
en sustrato de PTFE.
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5.4 Caracterizacion electromagnética.

El parametro de dispersion Si1 se midio a través del puerto 1 del analizador
vectorial de redes. El analizador genera una sefial de microondas de amplitud, fase y
frecuencia conocidas, que se propaga desde el puerto 1 hacia el sensor. La onda
reflejada se detecta en el mismo puerto 1. Esta onda reflejada proporciona informacion
valiosa sobre la interaccion del sensor con la muestra liquida. ElI parametro de
dispersion por reflexion Sii1 se define mediante la formula Si11=20logi0/R/, donde
R=Arei/Ainc €s el coeficiente de reflexion, y Ainc y Aref SON las amplitudes de las ondas
incidente y reflejada, respectivamente. Con el analizador vectorial de redes, se
midieron 22 analitos en total, y para cada muestra y sensor se realizaron 50
mediciones del pardmetro Si1 en un rango de frecuencia de 0.3 a 2 GHz, una medicion
cada minuto, manteniendo activa la sefial de microondas durante todo el tiempo de
medicion. Esto significa que se realizaron un total de 44 E+06 mediciones del
parametro de dispersion Si1 dado por la siguiente formula:

N= (4 sensores * 22 sustancias * 50 repeticiones*10000 frecuencias) = 44 E+06.

La matriz del conjunto de datos medidos por cada uno de los cuatro sensores
contiene los valores de cada una de las cuatro variables originales correlacionadas
para ser procesara por los algoritmos de aprendizaje de maquina.

Al procesar el conjunto de datos originales a través de los algoritmos de
aprendizaje de maquina se evaluaron con un conjunto de prueba del 30%, esto es, se
someti6 a evaluacién una tercera parte del conjunto total de datos para determinar su

selectividad.

Las figuras 46-49 muestran las matrices de confusién para el andlisis de los
datos con los algoritmos de aprendizaje de Naive Bayes, KNN, maquina de vectores
de soporte (SVM) y Arbol de decisiones. Como se muestra en los segmentos de la
matriz, se observa la gran exactitud que hay para los algoritmos de Naive Bayes, KNN
y Arbol de decisiones. Por otro lado, el algoritmo de SVM presenta una exactitud de

solo el 62.12% de predicciones correctas.
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Figura 46.- Matriz de confusion para el algoritmo Naive Bayes.
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Figura 49.- Matriz de confusion para el algoritmo Arbol de decisiones.
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La tabla 4 muestra los valores calculados para terminar el mejor algoritmo para la

selectividad. Como se observa, los valores del analisis presentan que los mejores

algoritmos para la selectividad son Naive Bayes y KNN, destacando el primero debido

a que la suma del tiempo de entrenamiento y tiempo de prediccidbn son menores

durando solo de 1.59923E-02 s, a diferencia de algoritmo de KNN que dura un tiempo

total de 4.19779E-02 s.

Tabla 4.- Comparacion entre algoritmos de aprendizaje de méquina.

Modelo

Exactitud

Precision

Recall o
sensibilidad

Tiempo de
entrenamiento

Tiempo de
prediccién

Naive
Bayes

1.0

1.0

1.0

1.0995E-02s

4.9973e-03s

KNN

1.0

1.0

1.0

7.0019e-03s

3.4976e-02s

SVM

0.6212

0.8737

0.6212

6.2967e-02s

8.9953e-03s

Arbol de
decisiones

0.997

0.9971

0.997

5.0025e-03s

9.9611e-04s
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6. Conclusiones

Este trabajo permitio demostrar tanto de manera tedrica como experimental el
efecto del sustrato en el desarrollo de sensores de microondas interdigitados aplicados
para la deteccion de analitos contaminantes en liquidos. Gracias al desarrollo de este
este sistema, desde el disefio, simulacion, fabricacion y caracterizacion de los
dispositivos, se obtienen las siguientes conclusiones:

Se comprob6 en la simulacién, que la permitividad dieléctrica del sustrato tiene
un impacto directo con la intensidad del campo eléctrico generado por el sensor
interdigitado. Se demuestra que el sensor fabricado sobre el sustrato de PTFE (€=2.0)
presenta mayor intensidad del campo eléctrico en la zona de interaccion con el analito
bajo prueba en comparaciéon con el sensor con sustrato de poliimida (€:=3.4), lo que
representa una mayor sensibilidad para la deteccidén de contaminantes.

El criterio de méaxima transferencia de potencia permitioé establecer la geometria
de los sensores interdigitados, logrando un acoplamiento de impedancias (=50 Q) con
el analizador de redes vectorial. Se determin6 que la modificacién de los parametros
de: numero de digitos, ancho, separaciéon de barras, en otros, influyen en la
impedancia y por tanto la respuesta del sensor.

La fabricacién y geometria de los sensores se confirmaron mediante las
técnicas de caracterizacién de microscopia 6ptica, FTIR, LIBS y tomografia de rayos
X, resultando geometrias bien definidas, composicién predominante de cobre en las
lineas conductoras con una cantidad de oxigeno despreciable.

La fabricacibn de un conjunto de datos del parametro de dispersion, en
particular el pardmetro de reflexion S11, que fue generado a través de la
caracterizacion electromagnética de 22 analitos en diferentes concentraciones, fue
clave para el entrenamiento y analisis de modelos de aprendizaje de maquina.

Los sensores interdigitados en sustratos de poliimida y PTFE en conjunto con
los algoritmos de aprendizaje de maquina, demostraron ser una herramienta muy
eficaz para mejorar la selectividad en la clasificacién de analitos contaminantes.

El modelo de Naive Bayes y el KNN alcanzaron una exactitud de 100%,
demostrando que los patrones electromagnéticos generados por los sensores

interdigitados contienen informacion suficiente para diferenciar de manera precisa
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entre distintos analitos. Por otro lado, el modelo SVM presento un desempefio inferior,
lo que se puede atribuir a la naturaleza de los datos que no favorece a este tipo de
modelos.

Los resultados obtenidos permiten validar la hipétesis, demostrando que la
sensibilidad de los sensores de microondas interdigitados depende de las propiedades
dieléctricas del sustrato usado. Por otro lado, se compré que el uso de algoritmos de
aprendizaje de maquina aumenta la selectividad del sistema al permitir la clasificacion
de los diferentes tipos de analitos a partir de los patrones electromagnéticos.

Este trabajo permite establecer una metodologia integral que consta de la
combinacion de simulacion, disefio, fabricacién mediante litografia de escritura directa
por laser, caracterizacion experimental y procesamiento de datos por aprendizaje de
maquina, proporcionando resultados de que la seleccion del sustrato es un parametro
critico en el disefio de los sensores de microondas interdigitados.

Los resultados permiten colocar a este tipo de sistema como una alternativa

confiable para el desarrollo de tecnologias para monitoreo de analitos contaminantes.
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