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RESUMO

O presente trabalho tem como intuito estudar e desenvolver um sensor em fibra
Optica polimérica multimodo, baseado no fenbmeno de Ressonancia de Plasmons
de Superficie (Surface Plasmon Resonance, SPR). Esse fenbmeno vem ganhando
cada vez mais destaque devido a elevada sensibilidade a pequenas variacdes de
indice de refracdo do meio externo. O interesse na utilizacdo de fibra optica
polimérica como substrato deve-se a possibilidade da reducédo de tamanho e peso,
facil manuseio no que diz respeito a remocao da casca, realizada por meio de um
procedimento simples, em que a fibra € imersa em uma solucdo quimica, sem
envolver processos mais complexos que poderiam aumentar 0 custo do sensor,
além do acesso remoto. A configuracdo utilizada € o modelo de Krestchmann,
baseado na Reflexdo Total Atenuada, constituido por trés camadas: um substrato
optico, uma camada metalica com elevada condutividade e um analito com indice de
refracdo a ser identificado. A resposta do sensor Optico SPR neste trabalho usara os
modos de interrogacao espectral e angular, com os pontos de operagao do sensor
(comprimento de onda e angulo de ressonancia, respectivamente) determinados
computacionalmente. Para a fabricacdo do sensor, uma caracterizacdo numérica é
realizada com o intuito de investigar a espessura do filme fino e o ponto de operacgéo
do sensor para a deteccdo do analito de interesse. O modelo utilizado € composto
por trés camadas: polimero (camada 1), Ouro (camada 2) e 4gua destilada (camada
3). Na preparacdo da regido sensora, sera mostrado que a casca da fibra dptica
deve ser removida quimicamente, e depositada em seu lugar uma camada fina de
metal (Ouro), utiizando uma maquina de pulverizacdo catddica. A caraterizacdo
experimental no modo de interrogacdo angular apresenta concordancia com o0s
resultados teoricos, assim como os resultados experimentais obtidos para o0 modo
de interrogacdo espectral. Com base nas investigacbes realizadas ao longo do
trabalho, é possivel prever um futuro promissor na utilizacdo das fibras opticas como

substrato de sensores 6pticos SPR.

Palavras-chave: Sensor Optico, Ressonancia de Plasmons de Superficie, Fibra

Optica.



ABSTRACT

This work aims to study and develop a multimode polymer fiber optic sensor, based
on the Surface Plasmon Resonance (SPR) phenomenon. This phenomenon has
achieved more and more attention due to the high sensitivity to small variations in the
refractive index of the external environment. The interest in the use of polymeric
optical fiber as a substrate is due to the possibility of the reduction of size and weight,
easy manipulation, with regard to the removal of the cladding, performed by means
of a simple procedure, in which the fiber is immersed in a chemical solution without
involving more complex processes that could increase the cost of the sensor, in
addition to remote access. The configuration used is the Krestchmann model, based
on attenuated total reflection, consisting of three layers: an optical substrate, a
metallic layer with high conductivity and an analyte with index of refraction to be
identified. The response of the SPR optical sensor will use the spectral and angular
interrogation modes, with the operating points of the sensor (wavelength and
resonance angle, respectively) determined computationally. For the fabrication of the
sensor, a humerical characterization is performed to investigate the thickness of the
metal thin film and the sensor operating point for the detection of the analyte of
interest. The model used is composed of three layers: polymer (layer 1), Gold (layer
2) and distilled water (layer 3). In the preparation of the sensing region, it will be
shown that the cladding of the optical fiber must be chemically removed, and a thin
layer of metal (Gold) is deposited in its place, using a cathodic spraying machine.
The experimental characterization in the angular interrogation mode shows
agreement with the theoretical results, as well as the experimental results obtained
for the spectral interrogation mode. Based on the investigation performed throughout
the work, it is possible to predict a promising future in the use of optical fibers as a

substrate for SPR optical sensors.

Keywords: Optical Sensor, Surface Plasmon Resonance, Optical Fiber.
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1 INTRODUCAO

A Ressonancia de Plasmons de Superficie (Surface Plasmon Resonance - SPR)
tem sido uma ferramenta promissora nos Ultimos anos com aplicacbes em
instrumentos fotdnicos, optoeletrbnicos e sensores, devido as suas propriedades
Unicas, sendo empregada principalmente nas areas quimicas e biolégicas [1].

O destaque do fendbmeno SPR é devido a alta sensibilidade a variagées minimas
de indice de refracdo na interface metal-dielétrico [2—7]. Essa sensibilidade decorre
da excitacdo dos plasmons de superficie por uma onda eletromagnética p-polarizada
e ocorre quando o nimero de onda dos plasmons de superficie iguala-se ao nimero
de onda do feixe luminoso. O minimo de refletividade é detectado, determinando o
ponto de operagao do sensor [8].

Para a excitacdo dos plasmons de superficie, normalmente é utilizada a
configuracdo de Krestchmann, proposta em 1968. Essa configuracdo baseia-se no
fendbmeno de Reflexdo Total Atenuada (Attenuated Total Reflection - ATR)
construida por meio do depoésito ou revestimento de uma fina camada metalica com
elevada condutividade (por exemplo, metais como ouro ou prata) na superficie de
um substrato Optico (fibras Opticas, grade de difracdo, prisma, entre outros) [9],
formando a chamada regiédo sensora.

A resposta do sensor 6ptico SPR pode ser vista, dentre outras formas, pelo modo
de interrogagcao espectral (Spectral Interrogation Mode — WIM), no qual, varia-se o
comprimento de onda de operacdo utiizando uma fonte de luz policromatica, e
também por meio do modo de interrogacdo angular (Angular Interrogation Mode —
AIM), variando-se os angulos de incidéncia e mantendo o comprimento de onda fixo
utilizando uma fonte monocromatica [10 —11].

A utilizacdo da fibra Optica como substrato de sensores SPR foi primeiramente
proposta por Jorgenson e Yee em 1993, voltada a aplicagbes quimicas [2]. A partir
desta época, intensificou-se 0 seu uso, pelos atrativos que a propria fibra propicia,
tais como, miniaturizagdo, acesso remoto, imunidade a interferéncias
eletromagnéticas e flexibilidade [5—6], [12], além de permitir a integracdo com
componentes optoeletronicos, resultando em um ‘“Lab-on-a-chip”[7].

O presente estudo propde realizar uma investigacdo numérica de um sensor SPR
em fibras Opticas poliméricas (Polymer Optical Fiber - POF) a fim de determinar a

espessura do filme fino metalico que ira revestir o substrato 6ptico e os pontos de
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operacdo do sensor para deteccdo do analito, no caso, a agua destilada. Também
sera realizada uma investigacdo experimental nos modos de interrogacédo angular e

espectral.

1.1Formulagéo do Problema

O interesse na identificacdo rapida e segura de virus, bactérias, DNA ou produtos
quimicos, por exemplo, englobam diversas areas que vado desde estudos
farmacéuticos, diagnosticos clinicos, monitoramento de contaminantes ambientais e
de seguranga, controle na qualidade de alimentos, entre outros [13].

Diversas pesquisas tém sido realizadas em parceria com universidades,
empresas e 0rgdos governamentais em busca de solucionar problemas relacionados
a técnicas de deteccdo que muitas das vezes exigem algum tempo para andlise,
prolongando dias ou semanas, além do custo elevado, uma vez que necessita de
profissionais treinados para o manuseio de uma instrumentacdo complexa [14].

Nesse sentido, os sensores Opticos SPR tém se destacado como alternativa
viavel, devido a alta sensibilidade em detectar pequenas variacdes no indice de
refracdo de substancias e a capacidade de fornecer resultados confidveis em um

curto intervalo de tempo [7], [15—16].

1.2 Justificativa

Substrato oOptico como, por exemplo, o prisma, sdo volumosos em tamanho e
peso, por isso, as fibras Opticas foram propostas por pesquisadores para
investigacdo no desenvolvimento de sensores oOpticos. Além da reducéo de tamanho
e peso, elas oferecem facil manuseio e acesso remoto [5—6], [9], [13], [17—18].

Algumas configuracbes sdo apresentadas na literatura para a fabricacdo da
regido sensora com fibras Opticas, por exemplo, técnicas de polimento em toda a
regido da circunferéncia da fibra [19—20], extremidade em formato de “D” [5],
polimento lateral em uma das extremidades da fibra [21], dentre outros.

Para a caracterizacdo do sensor, além dos aspectos anteriormente descritos,
considera-se uma investigacdo de parametros como: quantidade de modos de
propagacdo das fibras Opticas (multimodo ou monomodo), comprimento da regido

sensora, espessura do filme fino metalico e angulo de incidéncia. Assim, este estudo
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vem contribuir com as pesquisas relacionadas a sensores SPR em fibra Optica,

discutindo aspectos de construgcéo e resultados de testes experimentais.

1.3Motivacgéo

Nos ultimos anos, a técnica SPR tem motivado varios debates pela comunidade
cientifica, com temas relacionados ao desenvolvimento de novas configuracdes e
alteracoes de parametros, a fim de explorar a sua sensibilidade para medi¢cdes
fisicas, quimicas e biologicas, e tem impulsionado uma nova classe de sensores
com a substituicdo das técnicas existentes no mercado [22].

Aplicagbes recentes dos sensores SPR em fibra éptica podem ser mencionadas,
como, por exemplo, a deteccdo e o monitoramento de agentes patolégicos (virus e
bactérias), o monitoramento de contaminantes em alimentos [23], a deteccdo de
biomarcadores de cancer [17], o monitoramento de metais pesados e toxinas em
aplicacbes ambientais [24], dentre outras. Esses sensores permitem a analise em
tempo real e consistem em estruturas miniaturizadas.

1.4 Objetivos

1.4.1 Objetivo Geral

Este estudo tem como finalidade caracterizar numericamente e
experimentalmente um sensor em fibra Optica polimérica baseado na técnica SPR,

utilizando o modo de interrogacdo angular(AIM) e espectral (WIM).

1.4.2 Objetivos Especificos

¢ Realizar uma revisdo bibliografica acerca (i) da técnica SPR, (ii) dos tipos de
sensores e biossensores Opticos SPR existentes e suas aplicacdes, (iii) dos
tipos de fibras Opticas mais utilizadas/adequadas as aplicacdes de
sensoriamento e (iv) dos sistemas de processamento existentes e mais
adequados para uso com dispositivos sensores;

e Realizar uma investigacdo numérica da espessura do metal e do ponto de
operacédo do sensor 6ptico SPR;
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e Fabricar o sensor optico SPR em fibra éptica polimérica;

e Estudar e desenvolver o aparato Optico para a realizagdo dos testes do
sensor SPR em fibra éptica polimérica no modo de interrogacdo angular e
espectral, incluindo transmissao, deteccao e acoplamento.

1.5 Organizagao do Trabalho

Este trabalho organiza-se em 5 capitulos e sec¢fes, que sao detalhados a seguir:

Capitulo 1 - Introducédo: no presente Capitulo, € introduzida a tematica em
estudo, a formulacdo do problema, a justificativa, a motivacdo e os objetivos geral e

especificos pretendidos para a realizacdo do trabalho.

Capitulo 2 — Embasamento Tedrico: apresenta-se um breve estado da arte
acerca do tema, incluindo as fontes que foram consultadas, como bancos de dados
de periodicos, artigos cientificos, jornais, livros e apostilas, empregados para

fomentar a discussao e consequentemente a validagao do estudo.

Capitulo 3 — Materiais e Métodos utilizados na caracterizacdo do sensor SPR:
sdo exibidas as simulacdes realizadas para determinar os parametros do projeto,

além do detalhamento do método utilizado na fabricacdo do sensor éptico.

Capitulo 4 — Resultados e Discussao: neste Capitulo, € detalhado o setup

experimental, os resultados obtidos, uma discusséo acerca desses resultados e dos
problemas encontrados durante o0s procedimentos no decorrer dos testes

experimentais.

Capitulo 5 — Concluséo: Este Capitulo descreve as consideracdes finais e as

sugestdes para trabalhos futuros.
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2 EMBASAMENTO TEORICO

2.1 Histérico sobre o Fendmeno de Ressonancia de Pldsmons de Superficie
(SPR)

O fenbmeno SPR teve a sua primeira observacdo documentada por Wood no ano
de 1902, através de um dos seus experimentos [25]. Essa descoberta ocorreu
quando ao iluminar com um feixe de luz policromatico uma grade de difracao
metalica e variar o angulo de incidéncia deste feixe, foram observadas na saida
pequenas faixas escuras, chamadas na época de “anomalias” [25].

Anos mais tarde, em 1907, Zenneck verificou a existéncia de ondas
eletromagnéticas na superficie de fronteira de um metal com um dielétrico [18].
Ritchie, em 1957, provou a hipotese de Zenneck chamando essas ondas
eletromagnéticas de excitacdo de plasmons de superficie [26]. Em 1958, Thurbadar
observou acidentalmente uma queda de refletividade ao iluminar com um feixe de
luz polarizado um substrato éptico recoberto por um filme fino metalico, mas ainda
ndo se referia aos Plasmons de Superficie [27]. Uma década apos esta observacéo,
Otto conseguiu explicar os resultados de Thurbadar e demonstrou que essa queda
de refletividade acontecia pela interacao entre os fétons incidentes e as oscilacbes
longitudinais presentes na superficie do metal, denominadas Plasmons de Superficie
[28].

Otto também propds uma configuracdo constituida de trés camadas, mostrada na
Figura 1(a), composta por um prisma optico, um espacamento de ar e o filme fino
metalico. Essa estrutura apresentou algumas limitagbes por envolver uma
complexidade na sua construgcdo, porém, € bastante Gtil para o estudo da
polarizacdo de fénons de superficie de cristais simples e para a medicdo da
espessura de filmes finos [28]. No mesmo ano, Kretschmann e Raether aprimoraram
a configuragdo de Otto invertendo as camadas, agora sem 0 espagamento de ar
entre 0 prisma e o metal, conforme mostrado na Figura 1(b), essa configuracao é
baseada no fendmeno de Reflexdo Total Atenuada ou ATR (Attenuated Total
Reflection) [29].

Esses autores comprovaram, por meio de experimentos, a existéncia de Ondas
de Plasmons de Superficie (Surface Plasmon Wave - SPW) na interface metal-

dielétrico, empregando como substrato o prisma 6ptico.
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Diante destas consideracdes, a primeira aplicacao cientifica documentada de um
sensor em fibra éptica baseado na Ressonancia de Plasmons de Superficie (SPR)
foi proposta a mais de duas décadas por Jorgenson e Yee, em 1993, baseada na

configuracdo de Kretschmann e voltado a aplicagdes quimicas [2].

feixe incidente feixe refletido feixe incidente feixe refletido

4
substrato substrato
V—— __melal
e L et SR
(a) (b)

Figura 1— Configuracdo proposta por Otto (a) e Kretschmann e Raether (b) para obsernvacdo do SPR.
Fonte: adaptada de [18].

2.2 PlaAsmons de Superficie

Os Plasmons de Superficie sdo oscilacbes coletivas de elétrons que, quando
excitados por um feixe de luz p-polarizado, geram um campo evanescente na
interface metal-dielétrico, com vetor de onda k, na condi¢éo de reflexdo interna total.
Neste momento a energia dos fotons é transferida para os plasmons de superficie
na interface metal-dielétrico, havendo a transferéncia de energia, parte da luz é
absorvida, dando origem a Ressonancia de Plasmons de Superficie [4].

A partir das equacdes de Maxwell a constante de propagacdo da onda de

plasmons de superficie kg, € dependente de ambos os meios da interface metal-

dielétrico sendo descrita pela Equacao (1), [18], [22]:

1)

Como mostrado na Equacgéo 1, &, € a permissividade relativa do filme fino
metalico (vista na Figura 2) e &; € a permissividade relativa do analito (visto na

Figura 2), c a velocidade da luz no vacuo e w € a frequéncia da luz incidente [18].
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A condi¢do do fendbmeno SPR é atendida igualando-se a componente tangencial
do vetor de onda k, da luz incidente que esta sendo confinada e propagada na no
substrato 6ptico, com o numero de onda kg, da onda SPW presente na interface do
filme fino metdlico e analito. Neste momento, o campo elétrico vibra nha mesma
amplitude e frequéncia que os plasmons de superficie, chegando a magnitude
maxima, e decai de forma evanescente em ambos 0s meios, para melhor
exemplificacdo sobre o modelo em estudo, a Figura 2 ilustra o modelo de trés

camadas sobrepostas.

analito Kep

T R .

filme fino metilico

Y ——

-

substrato optico

ki

“
feixe incidente detector optico
p-polarizado

Figura 2— Modelo de trés camadas sobrepostas em estudo.
Fonte: adaptada de [4].

A condigdo classica do acoplamento méximo entre o feixe incidente e o0s

plasmons de superficie na condicdo de ressonancia € obtida pela Equacao (2),
igualando as componentes k, e kg,. Considera-se ainda que a luz incidente

propaga-se na camada 1 com angulo de incidéncia 6 em relacdo a normal a

interface, maior que o angulo critico e ¢, a permissividade da camada 1 [3].

(@)

Quando o vetor da onda dos plasmons de superficie iguala-se ao vetor da onda
do feixe luminoso, que incide sobre a superficie metalica, o resultado € um
acoplamento ressonante. Essa ressonancia pode ser comprovada com a reducéo da
intensidade de luz refletida, que pode ser monitorada através do angulo de

ressonancia ou comprimento de onda ressonante [8].
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O fendbmeno SPR ocorre para um angulo de incidéncia 6, particular, dado pela
Equacéo (3) [30]:

3)

0. = sen”

Na equagéo (3), n, corresponde ao indice de refragéo do substrato 6ptico do meio
1: &, € o valor da permissividade neste meio, representando a camada de metal
contendo parte real e parte imaginaria e N é o indice de refracdo do analito [30].

Basicamente, as condi¢cdes necessarias para a excitagdo dos plasmons de
superficie sao [14]:

1. O feixe luminoso deve estar p-polarizado;

2. A espessura do metal tem que ser ligeiramente menor que o comprimento de
onda do feixe incidente [14], [18];

3. Faz-se necessario um substrato Optico para o acoplamento féton-plasmon, a
fim de garantir a igualdade entre os vetores de onda dos fétons com os plasmons de
superficie, e assim, contribuir para a elevacdo da magnitude do vetor de onda em
ambas as particulas [14];

4. O feixe luminoso terd que sofrer a reflexdo interna total.

2.3 Sensores e Biossensores Opticos SPR

Os sensores oOpticos baseados no fendmeno SPR séo dispositivos que detectam
um determinado dielétrico alterando na sua curva caracteristica o ponto minimo de
refletividade. O sinal pode ser visualizado convertendo a onda luminosa em um sinal
mensuravel através de um detector optico [31].

Os biossensores séo dispositivos analiticos constituidos de um elemento biolégico
acoplado a um transdutor para converter um sinal biolégico em um sinal elétrico. O
estudo dos biossensores envolve areas do conhecimento como bioquimica,
imunologia, Optica, eletroquimica, ciéncia dos materiais, semicondutores, entre
outras areas. Estes sensores sdo classificados como amperométricos,
potenciométricosa, condutomeétricos, épticos, acusticos e calorimétricos.

Voltando a atencdo para os biossensores Opticos, objeto deste estudo, esses tém

como funcdo realizar o monitoramento de concentracdes analiticas empregando
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propriedades como absorcdo, medicdo do indice de refracdo, fluorescéncia,
fosforescéncia, quimioluminescéncia, entre outras, possibilitando a miniaturizacdo, o
acesso remoto e imunidade a interferéncias externas [32].

Os biossensores SPR podem ser utlizados, por exemplo, para detectar
biorecognicdo, como anticorpos e enzimas, que sao reconhecidos e interagem com
o analito, alterando seu indice de refracdo e, consequentemente, a constante de
propagacdo dos plasmons de superficie [32]. O diagrama de blocos de um

biossensor é mostrado na Figura 3.

m

BIOCAMADA

bioreceptores

DNA anticorpo
enzima
micro-organismo

TRANSDUTOR

eletroquimico acustico
optico calorimétrico

|

visualizacdo dos dados

Figura 3— Diagrama de blocos de um biossensor SPR.
Fonte: adaptada de [31].

2.4 Sensores SPR em Fibra Optica

Nos ultimos anos, as fibras Opticas de plastico tém revelado diversas vantagens
em suas propriedades e ganhado popularidade, ndo s6 no campo das
telecomunicacbes, mas em especial na utlizagdo como substrato de sensores
opticos, possibilitando acesso remoto simples, miniaturizacdo de dispositivos e
integracdo com plataformas para sensores SPR e outros dispositivos

optoeletronicos, resultando em um ‘“Lab-on-a-chip” [7].
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Diversas configuracdes para o sensor Optico SPR tém sido exploradas como as
mostradas na Figura 4, utilizando a fibra éptica como substrato. As diferentes
configuracdes tém o intuito de investigar os parametros geométricos do sensor que
resultem em um menor custo e um melhor desempenho, em termos de
sensibilidade, relacdo sinal-ruido (Signal to Noise Ratio - SNR), entre outros

parametros.

|+—s
F A\ 7\ IN AN AN 7\ A A\ /"\ A
—_—
A /\ A\ A A A A A
AN\ N AN N IR S N /\
( b ) \/ \: '// .\‘.",’ \‘.‘,v‘ \/ ‘\._/'/ \\,"‘ \\"/ \'\,‘ / \\v /
| |
. A N A A A 7\ A A A\ A
4 7\ AN N \ 7\ A ; \ 7\ /\
( ) B TAT L WAV LA VAT LV ATAR
AL L AR e T Y PR R

Figura 4 — Diferentes configuracdes para sensores com fibras 6pticas. (a) Regido sensora

em toda a circunferéncia da fibra; (b) regido sensora em um dos lados da fibra; (c) regiao

sensora em uma das extremidades da fibra; (d) regido sensora com um angulo especifico.
Fonte: elaborada pelo autor.

Na Figura 4 (a) € ilustrada a regido sensora, de comprimento [, na parte central da
fibra, sendo retirada a casca em toda a circunferéncia, conforme os autores [19], [20]
e [33], recobrindo a parte descascada com um filme fino metalico. Uma variacdo
desta configuracdo € mostrada na Figura 4 (b), com a remocéo da casca em apenas
uma das laterais da fibra, sendo depositado em seu lugar o filme fino metalico,
formando uma espécie de tampéo [5]. Na configuracdo da Figura 4 (c), a fabricacao
da regido sensora € realizada em uma das extremidades da fibra, com corte em 90°
[30], diferindo da configuracdo da Figura 4 (d), cortada em um angulo especifico. A
deposicdo da camada metalica em apenas uma das extremidades da fibra servira
tanto para transmitir o feixe luminoso quanto para captar o sinal de saida, nos dois

altimos casos [34].
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2.5 Modelo para a Caracterizagdo Numérica do Sensor Optico SPR Baseado
nas Equacdes de Fresnel

Foi adotado um modelo de trés camadas para a visualizacdo da ocorréncia do

fendbmeno SPR, baseado nas equacdes de Fresnel como mostrado na Figura 5.

Meio 3 N3ye d-

Meio 2 Nore + Nojm 1d,

Nyye d,

Meio 1

Figura 5— Modelo de trés camadas utilizado na analise numérica realizada.
Fonte: adaptada de [35].

O meio 1 representa 0 substrato Optico utilizado para acoplar a luz p-polarizada
incidente, com indice de refracdo n, =n,,, € espessura d,; 0 meio 2 representa o
filme fino metalico com indice de refragdo complexo n, = n,,, +n,;,, € espessura
d,; e 0 meio 3 representa o analito ou amostra de interesse com indice de refracdo
n; =ng,, € espessura d,.0s indices de refracdo das camadas que compdem este
modelo dependem do comprimento de onda [35]. Vale ressaltar que o modelo
proposto neste trabalho pode ser alterado conforme a aplicacdo, com 0 acréscimo
de mais camadas.

As equacdes de Fresnel foram utilizadas como base para a analise das
multicamadas do sensor considerando uma estrutura planar. Como primeiro passo

para a criagdo da matriz de transferéncia, € calculada a admitancia por meio da

Equacéo (4) e o deslocamento de fase [11], [22], definido pela Equacgao (5):

n = (n - sen(6.))’
%:J’ ()

2
"

2T

B =5 4 (Jnf — (ny sen(@0)) ©
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Nas Equacdes (4) e (5), a variavel n; refere-se aos indices de refracdo dos meios
1, 2 e 3, que dependem do comprimento de onda aplicado e 6, representa o angulo
critico. Na Equacdo (5), d; € a espessura das camadas em estudo; A (nm)
representa o comprimento de onda do feixe de luz incidente [11], [35].

O feixe luminoso incidente sofre mdltiplas reflexdes até atingir a Ultima camada e
todas elas devem ser levadas em consideragdo para o0 calculo da
reflectancia/transmitancia. A matriz de transferéncia que descreve a propagacéo da

onda do meio j para o meio j + 1 € definida como [11], [22], [35]:

cos(B)  —jsen(p;)/q; (6)
;- —jq;jsen(B;) cos(B;)

Com isso, a matriz total de transferéncia, M,,, € calculada em funcdo das

matrizes individuais das interfaces do metal e do dielétrico, denotada pela Equacéo
(7) [11], [22], [33]:

3

-1
T [ ?
2

21 My

-
1l

Finalmente, calculam-se os coeficientes de reflexdo ou os chamados coeficientes
de Fresnel para estruturas de multicamadas conforme a Equagéo (8), sendo g5 a

admitancia do meio 3 e g, a admitancia do meio 1 (substrato Optico) [11], [22], [35]:

o (myy + My, q3)q — (Myy + Myy) 45 (8)
Poo(my +myyq5)q, + (myy + myy)q;

A reflectancia (ou refletividade), R,,, para uma luz p-polarizada € obtida calculando

0 modulo do quadrado do coeficiente de reflexdo, r,, tal como mostrado na Equagéo

9):

R, = |r |2 9)
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A Figura 6 mostra a curva caracteristica do sensor para o modo de interrogacao
angular (AIM), com reflectancia em funcdo do &angulo de ressonancia 6,,,. O
deslocamento ilustrado € a variagéo dos indices de refragéo n, + én, da camada 3,
sendo 66,,, a variacdo do angulo de ressonancia. Para este modelo, considera-se

apenas uma reflexdo na regido sensora.

Reflectancia

N
ng + ong

0 ' =

005

Angulo de ressonéincia (graus)
Figura 6— Curva caracteristica do sensor 6ptico SPR idealmente. Refletancia em fungédo do
angulo de ressonancia.
Fonte: elaborada pelo autor.

A Figura 7 exibe a curva caracteristica do sensor para o0 modo de interrogacéo
espectral (WIM), com a reflectancia em funcdo do comprimento de onda ressonante
A,es» COM deslocamento 54, pela mudanga dos indices de refracdo n, + én,.

Observa-se, nas duas curvas expostas nas Figuras 6 e 7, a Largura Total & Meia
Altura ou FWHM (Full Width at Half Maximum), um parametro importante para
andlise de desempenho do sensor Optico SPR, podendo ser calculado através da
soma de B, (largura da curva a meia altura até o ponto de refletividade minima, do
lado direito) e B, (largura da curva a meia altura até o ponto de refletividade minima,
do lado esquerdo), como o descrito na Equacéo 10 e visto na Figura 6.

Os modos de interrogagao angular (AIM) e espectral (WIM) estdo descritos com

maiores detalhes no Apéndice B.
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Figura 7— Curva caracteristica do sensor Optico SPR idealmente. Reflectancia em funcéo do
comprimento de onda ressonante (1).
Fonte: elaborada pelo autor.

2.6 Desempenho dos Sensores SPR

Alguns parametros como FWHM (Largura Total a Meia Altura, do inglés Full Width
at Half Maximum), relacéo sinal-ruido (Signal-to-Noise Ratio - SNR), sensibilidade,
resolucdo e assimetria s80 necessarios para a caracterizacdo do desempenho do
sensor 6ptico SPR. E importante ressaltar que as figuras de mérito listadas acima
ndo sdo as Unicas, porém, este trabalho ir4 atentar em apresentar somente esses
parametros comumente utilizados em estudos como este [4-5] [22].

A largura da curva ou FWHM pode ser calculada pela largura total da curva a
metade do seu valor maximo. Esse parametro estd ligado diretamente a relacéo
sinal-ruido. A expressdo que rege o célculo € dada pela Equagéo (10), na qual, B, é
a largura da curva a meia altura até o ponto de refletividade minima, do lado direito,
e B, é a largura da curva a meia altura até o ponto de refletividade minima, do lado
esquerdo. Assim, o valor da largura da curva (FWHM) pode ser determinado em

nandmetros (nm) ou em graus ( °), dependendo do modo de interrogacao aplicado.

FWHM = B,+B, (10)

A assimetria € definida pela razéo entre B, e B;, com resultado adimensional,

conforme a Equacéao (11):
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B, (11)

A relacédo sinal-ruido (SNR) € um valor adimensional que representa a precisao
do sensor em detectar o comprimento de onda ressonante ou &ngulo de ressonancia
e, portanto, o indice de refracdo de interesse. A Equacdo (12) mostra como é

calculada a relacao sinal-ruido para o modo de interrogacéo espectral [4], [22]:

(12)

na qual, (64,.;) € a variacdo do comprimento de onda ressonante e (§FWHM) a
variacao da Largura Total a Meia Altura da curva SPR.

A sensibilidade (S,) € outro parametro relevante para a analise de desempenho
do sensor. O comprimento de onda ressonante (4,,,) corresponde ao indice de
refragdo do analito, portanto, se o indice de refragéo é alterado (dn,), 0 comprimento
de onda ressonante é deslocado. Esta sensibilidade ocorre porque o campo SPW
esta concentrado no dielétrico, fazendo com que essa constante seja bastante
sensivel a mudancga de indice de refracéo [4], [22].

Portanto, para definir a sensibilidade, S,,, do sensor pelo modo de interrogacéo

espectral, deve ser utilizada a Equacgéo (13) tendo como unidade nm/RIU [4], [22]:

n

_ OAres [m] (13)
on, LRIU

A resolucdo do sensor, An, é dada pela quantidade minima de mudancas do
indice de refracdo que o0 sensor consegue detectar, levando em consideracdo a
resolugdo do medidor oOptico &1, Desta forma, a resolugdo do sensor pode ser

obtida pela Equagéo (14) [4]:

_ony (14)
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste Capitulo, serdo detalhadas as caracteristicas e especificacbes da fibra
Optica em estudo, bem como as simulacdes numéricas que investigaram a influéncia
da espessura do filme fino e o ponto de operacdo do sensor para deteccdo do
analito de interesse que serviram como norte para a fabricacdo do mesmo.

O sensor proposto possui geometria simples e facil manipulacdo, possibilitando
operar tanto no modo de interrogagao angular (AIM) como no modo de interrogagao
espectral (WIM).

3.1 Especificagdes da Fibra Optica

A escolha da fibra éptica polimérica para a fabricacdo do sensor 6ptico SPR foi
motivada pela sua disponibilidade no Instituto Federal da Paraiba (IFPB). Essa fibra
viabilizou a facil remocdo da casca sem envolver grandes custos, jA que é
constituida de PMMA, um material de facil manipulacgéo.

Conforme as especificacdes do fabricante, a fibra Optica polimérica (Polymer
Optical Fiber — POF) (reférencia da fibra Optica utilizada: CK80) multimodo utilizada

€ mostrada na Figura 8 e disp&e das caracteristicas [36] descritas na Tabela 1:

Tabela 1— Especifica¢cdes da fibra 6ptica polimérica utilizada.

Diametro o indice de

(mm) Composicao Refracao

Casca 0,04 polimero fluorado n, = 1,40
. polimetil- _

Nuacleo 1,96 metacrilato n, = 1,49

Abertura numérica (AN) = 0,5

Essa fibra déptica possui um perfil de indice de refracdo em degrau (step-index)
[37], que tem como caracteristica o indice de refracdo fixo do ndcleo (n,) maior que
o indice de refragdo da casca (n,), para que a luz seja confinada no nucleo da fibra
por reflexdo interna total. Uma ilustracdo da secéo transversal da fibra Optica em

estudo é mostrada na Figura 9 (a) e o perfil de indice de refracdo é mostrado na
Figura 9 (b).
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Figura 8— Fibra optica polimérica em estudo.
Fonte: elaborada pelo autor.

-
—

casca

(a) (b) T'

Figura 9— (a) Secao transversal e (b) perfil de indice de refracdo step-index
Fonte: adaptada de [37].

Com intuito de realizar uma investigacdo numérica e experimental do sensor a ser
fabricado, adotou-se uma geometria tal como a ilustrada na Figura 10. Observa-se o
comprimento da regido de deteccao, [, na regido central da fibra e a casca removida,
no sentido longitudinal, deixando o nlcleo exposto e, sobre esta superficie, faz-se a
deposicdo de uma camada fina de metal. Este tipo de configuracdo foi utilizado por

permitir um facil acoplamento entre a fonte luminosa e o detector Optico.

ar(ng = 1)
cone de
aceitagdo

PR

-------------------- NAAAAAAA A

0"];1?(

Figura 10— llustragdo do sensor SPR em fibra 6ptica polimérica.
Fonte: elaborada pelo autor.
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O cone de aceitacao ilustrado na face da fibra 6ptica na Figura 10 é dependente
da abertura numérica (AN) da fibra, definindo o &ngulo maximo de aceitacdo do feixe
luminoso que determina a propagacdo da energia luminosa ao longo do nicleo,
expressa por 6,,,, ha Equacéo (18) [37].

Umas das condicOes para a excitacdo dos plasmons de superficie € incidir um
feixe de luz p-polarizado na interface nicleo-casca, pelo fendbmeno de reflexdo
interna total. Isso ocorre quando um feixe luminoso incide sobre uma superficie S de
separacao entre dois meios, saindo de um meio mais denso, ou seja, com maior
indice de refracdo, para um meio menos denso, desde que o angulo de incidéncia
seja maior que o angulo critico, 6., e menor que 90° de acordo com a Lei de Snell,
como mostra a Equagéo (15) com n, corresponde ao indice de refragdo do meio 1

(nucleo da fibra) e n, ao indice de refragdo do meio 2 (casca da fibra) [37—39].
6. =sen™! (E) (15)

Conforme as especificacdes da fibra em estudo dadas na Tabela 1 e aplicando a
Equacdo (15), o angulo critico € 6.~ 71°. Este angulo garante a reflexdo interna
total resultando no confinamento da luz na interface nucleo-casca.

O angulo de Ressonancia de Plasmons de Superficie, (65,), € obtido pela

Equacéo (3) desde que seja satisfeita a condicdo da Equacao (16) [40]:

A
6. < 05 <7 (16)

Admite-se na Equacdo (16) a condicdo de que o angulo de ressonancia seja

maior que o angulo critico, 6., obtido pela Equacgéo (15) e menor que g sendo este

o intervalo que abrange todos os modos guiados no nucleo da fibra 6ptica [40].

De acordo com a Optica geométrica, sO havera excitacdo da fibra por um feixe
luminoso quando o raio luminoso penetrar no nlcleo sem que haja perda de
poténcia para a casca. Isto € possivel respeitando-se um angulo 6, em relacdo ao
eixo longitudinal. Com a mudanca dos indices de refracdo do meio externo (por
exemplo, o ar) para o meio interno (ndcleo), o raio sofre um pequeno desvio, com

um angulo chamado 6,. Esta condicdo garante que o feixe de luz transmitido seja
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totalmente confinado pelo nlcleo através do fendmeno de reflexdo interna total.
Como a estrutura em estudo trata-se de uma geometria cilindrica, com secéo
transversal circular, esse angulo maximo que se propaga no nucleo pode ser
calculado em todo o seu eixo longitudinal. [38].

As Equacbes (17) e (18) apresentam o célculo da abertura numérica (AN) e do
angulo maximo de captacdo de energia luminosa na entrada da fibra optica (6

max)’

respectivamente.

AN =/n,2 —n,?2 (17)

—n,? (18)

A abertura numérica para esta fibra € de 0,51 e o angulo de aceitacdo maximo é
de 30°. O angulo critico discutido anteriormente apresenta uma dependéncia com a
abertura numérica e o comprimento de onda da luz injetado na fibra. Vale ressaltar
que este parametro é de suma importancia, pois indica a quantidade de energia que
pode ser captada pela fibra e a eficiéncia do acoplamento éptico entre a fonte
luminosa e o0 nucleo. Além destes aspectos, também sdo considerados estudos
quanto ao célculo de dispersao, a quantidade de modos de propagacao, entre outros
[39].

3.2 Caracterizacdo Numérica do Sensor Optico SPR

Todas os graficos obtidos para a caracterizacdo numérica do sensor SPR em fibra
6ptica foram simulados no software MATLAB®, extraindo os dados a partir das
equacdes de multicamadas de Fresnel para filmes finos metalicos, como detalhado
na secdo 2.5. O arranjo de multicamadas foi constituido de trés camadas: meio 1
substrato 6ptico, composto de PMMA, a camada 2 € o filme fino metalico de ouro
(Au) e 0 meio 3 consiste no analito a ser mensurado, com indice de refragéo igual a
1,333 (4gua destilada).



35

Para a caracterizacdo numérica do sensor 6ptico SPR, utilizou-se o banco de
dados disponivel em [41], que dispbe das variacdes de indices de refracdo em
funcdo do comprimento de onda entre 400 nm e 1000 nm. No algoritmo utilizado
para a caracterizacdo numérica, fixou-se o angulo de incidéncia em 71° para o0 modo
de interrogacao espectral.

A Figura 11 ilustra as curvas de reflectancia (de 0 a 1) obtidas em fungdo do
comprimento de onda ressonante com variacdo de 400 nm a 1000 nm, para cada
valor de espessura do filme fino metélico entre 20 nm e 100 nm.

Pela Tabela 2, verificam-se os valores de FWHM, do ponto de refletividade
minimo e da assimetria de todas as espessuras simuladas. A curva que apresentou
os melhores resultados, levando em consideracdo FWHM, o minimo de refletividade
e a assimetria foi a curva correspondente a espessura de 60 nm. Portanto, adotou-

se este valor de espessura para a simulacdo e fabricacdo do sensor.

Tabela 2— Valores de FWHM e ponto minimo de refletividade para variagc8es das
espessuras dos filmes finos metalicos.

Espessura Ponto de Assimetria
do filme | FWHM (nm) refletividade
fino minimo
20 nm - - -
30 nm - - -
40 nm 125 0,235 1,2245
50 nm 81 0,029 1,1353
60 nm 59 0,034 1,0958
70 nm 48 0,300 1,0776
80 nm 37 0,5279 1,0590
90 nm 33 0,7104 1,0532
100 nm 30 0,8181 1,0475

Os valores de FWHM, minimo de refletividade e assimetria que estdo ausentes
em algumas espessuras metalicas devem-se ao fato da ndo ocorréncia do

fendbmeno, como € o caso das espessuras de 20 e 30 nm.
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Figura 11— Analise numérica da reflectancia em funcdo do comprimento de onda, utilizando
o0 modo de interrogacao espectral e com variagcdo da espessura metalica.
Fonte: elaborada pelo autor.

Sabendo-se a espessura do filme fino metélico e mantendo esse valor fixo no
algoritmo de simulacdo, foi determinado o ponto de operacdo do sensor ou O
comprimento de onda ressonante para deteccdo do analito em estudo. A Figura 12
ilustra a curva obtida e com ponto de operagdo do sensor préximo a 640 nm, o que
se espera na caracterizagcdo experimental utilizando o modo de interrogacao
espectral (WIM).
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Figura 12— Ponto de operacdo do sensor 6ptico SPR em fibra éptica polimérica utilizando o

modo de interrogag&o espectral.
Fonte: elaborada pelo autor.
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De acordo com o comprimento de onda ressonante obtido, foram realizadas
simulagbes mantendo seu valor constante no algoritmo, para investigar o angulo de
ressonancia para a deteccdo do analito, conforme mostra a Figura 13. Nota-se que 0
angulo de ressonancia esta dentro da condicdo exposta na Equacdo 16, caso
contrario, ndo haveria o acoplamento dos fotons com os plasmons de superficie.
Esta simulacdo servira de norte para a investigacdo experimental do modo de

interrogacdo angular (AlM).

1 ‘
0.8}
= 0.6F
204
0.2} -
FWHM = 4.9° | Assimetria = 1.06734 |
~Esp. do Metal; 60 nm
0 | ]
65 70 75 80 85

Angulo de ressonancia (graus)

Figura 13— Curva da reflectancia em funcdo do angulo de ressonancia, utilizando o modo
de interrogagcao angular com comprimento de onda fixo em 640 nm.
Fonte: elaborada pelo autor.

Como mostra a Figura 13, no modo de interrogacao angular, com comprimento de
onda fixado em 640 nm, foi obtido um angulo de ressonancia em 75°, com largura da

curva 4,9° e uma assimetria de 1,06734.

3.3 Fabricac&o do Sensor Optico SPR em Fibra Optica

A fabricacéo da regido sensora em fibras Opticas € feita com a remocéo da casca,
a fim de deixar o nicleo exposto para a deposicdo de um filme fino metalico,
proporcionando a interacdo dos fotons incidentes com os plasmons de superficie. Na
literatura, existem algumas formas de realizar este processo, como por polimento [5],
[7], utilizando ferramentas como estiletes e por ataque quimico [12].

Em [12], foi realizado um estudo da influéncia dos processos utilizados por

diversas literaturas para a remocdo da casca da fibra Optica, com o qual foi
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concluido que o ataque quimico preserva a simetria da estrutura cilindrica da fibra
sem perder suas propriedades, além de apresentar baixo custo.

Para a realizacdo da fabricacdo do sensor SPR em fibra Optica polimérica foi
utilizado um instrumento desencapador (Figura 14), destinado a retirada da camada
protetora de fibras opticas, e que oferece, além desta funcdo, um cortador de fibra.
Este instrumento permitiu cortar as extremidades da fibra Gptica, com comprimento

total de 9 cm.

- .
' -
2 a A b .

Figura 14 — Desencapador e cortador de fibras o6pticas.
Fonte: elaborada pelo autor.

A retirada da casca da fibra foi obtida através do processo de ataque quimico
desenvolvido por integrantes do grupo de Sensores e Biossensores Opticos para
Aplicacdes Biologicas do IFPB, com maiores informagbes em [42]. Para isso, foi
necessario utilizar duas solugcbes quimicas, sendo elas, acetona pura (99,77%) e
alcool isopropilico (99, 92%), com 10 ml de cada substancia misturados em um
recipiente, no qual, posteriormente, a regido sensora da fibra foi submersa, durante
um intervalo de tempo de 8 minutos, garantindo a retirada dos 40 um de casca,
conforme [12,42]. Realizou-se ainda, outros experimentos para a remoc¢ao da casca,
com um tempo superior a 8 minutos, comprovando que, apés 8 minutos, a fibra
comeca se despedacar facilmente. Como os materiais que constituem a fibra optica
reagem facilmente com as substéncias utilizadas na remocao da casca, somente a
regido sensora ficou exposta e as demais regides isoladas com uma fita resistente.
Na Figura 15, é mostrada a fibra ap6s o processo de descascamento, com o nlcleo

exposto para a consequente deposicao do filme fino metalico.
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Figura 15— Regido sensora da fibra protegida para a realiza¢do do processo de ataque

quimico.
Fonte: elaborada pelo autor.

Em seguida, a regido que sofreu o processo do ataque quimico é preparada para
a deposicao do filme fino metalico de ouro (Au) com aproximadamente 60 nm de
espessura. Foi utilizada uma maquina de Pulverizacdo Catddica ou Sputtering
(K550X Sputter Coaterm, exposta na Figura 16), que permite a deposicédo do filme
fino através do bombardeamento de particulas carregadas (ions de argénio,
geralmente) em um alvo solido que possui 0 material a ser depositado no substrato.
Assim, a espessura do filme fino metélico pode ser estimada por meio da corrente
elétrica das particulas carregadas e do tempo de deposicéo [43]. Este equipamento
foi disponibilizado pela Universidade Federal da Paraiba (UFPB) fazendo parte do
Departamento de Engenharia dos Materiais.

Na Figura 17 é visualizado o gréfico da respectiva maquina para deposi¢cdo com

taxa de deposicéo (hm/minuto) em fungéo da corrente de deposi¢ao (nm/minuto).

/ 7

Figura 16— Maquina utilizada para a deposicdo do filme fino metalico.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Figura 17— Taxa de deposi¢do de pulverizagcdo catédica utilizando Ouro.
Fonte: [43].

O processo de deposicdo na estrutura cilindrica da fibra Optica ndo foi uniforme, ,
uma vez que a maquina deposita o metal em posicdes fixas, pré-determinadas pelo
operador, ndo se utilizando de um sistema giratério para este fim.

Observa-se na Figura 18 a regido do nucleo coberta pela camada metélica de

ouro com aproximadamente 60 nm de espessura para a realizacdo dos testes.

Figura 18— Fibra optica de plastico revestida com Ouro.
Fonte: [42].

Apbés a deposicdo do filme fino metélico, foi realizado o polimento das
extremidades da fibra, com o auxilio de um kit de polimento de fibra POF (Industrial
Fiber Optics Inc., [44]), seguindo algumas instrugcbes: apos cuidadosamente ter feito
0 corte em 90° das extremidades com o uso de um alicate, foi colocado o papel de
polimento 2000-grit, visto na Figura 19 (a) em uma superficie dura e plana e
acrescentado um pouco de agua no papel do polimento. Com a fibra 6ptica a 90° em
relacdo a superficie de polimento, fez-se o polimento da fibra obedecendo a um

movimento padrdo em formato de “8”, conforme ilustrado na Figura 20 [44], fazendo
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um ciclo de 20 vezes como indicado ou até perceber que a fibra ndo apresenta
arranhdes. O processo foi finalizado quando, visualmente, a regido polida
encontrava-se totalmente plana. Neste processo, € importante atentar-se a manter a
fibra perpendicular ao papel de polimento durante o movimento, para garantir um
acabamento perfeito.

Posteriormente, foi utilizado outro papel polidor de 3 um, exibido na Figura 19 (b),
colocado sobre uma superficie dura e plana, onde foi feito 0 mesmo procedimento
relatado anteriormente. O processo foi realizado nas duas extremidades de fibra,
com o intuito de melhorar o acoplamento e a captacdo do sinal na entrada e saida

do sistema.

Figura 19— Papel de polimento 2000-grit (a) e papel de polimento de 3 um (b).
Fonte: elaborada pelo autor.

movimentagao no Padrio “R”

Figura 20— Padrao “8” para polimento da fibra 6ptica de plastico.
Fonte: [44].
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4. RESULTADOSE DISCUSSAO

Neste Capitulo, serdo detalhados os setups dos modos de interrogacdo angular e
espectral utilizados na investigacdo do funcionamento do sensor SPR em fibra
Optica multimodo. Também serdo expostos os resultados obtidos para deteccéo da
solucdo aquosa de interesse, bem como, uma breve discussao dos resultados e os

problemas encontrados na realizacdo da analise experimental.

4.1 Resultados Obtidos Utilizando o Modo de Interrogag&o Angular

O setup Optico € mostrado na Figura 21 com seu diagrama ilustrativo na Figura 22
para investigacdo experimental do sensor éptico SPR no modo de interrogagéo

angular (AIM). Os testes foram realizados no Laboratorio de Fibras Opticas do IFPB.

controladores de
corrente e temperatura

laser (A= 685 nm) _
e lente colimadora

polarizador e
lente cilindrica

sensor 6ptico
SPR

camera CCD

Figura 21 — Setup do modo AIM utilizado.
Fonte: elaborada pelo autor.

Como visto na Figura 22, os componentes foram fixados em uma mesa Optica
através de postes com parafusos. Essa fixacdo é necesséria para que ndo ocorra
nenhum problema no momento da realizacdo dos testes, ja que o alinhamento optico
€ essencial para a obtencdo dos resultados. Como entrada, foi transmitido um feixe

de luz monocromatica com comprimento de onda de 685 nm (Laser HL6750MG,
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Thorlabs), disponivel no laboratério, de comprimento de onda de 685 nm, préximo

ao do resultado numérico de 640 nm.

colimador,
lente cilindrica e
polarizador

aa' o

sensor SPR de fibra
Optica

camera CCD

Figura 22 — Diagrama ilustrativo do setup experimental no modo AIM.
Fonte: elaborada pelo autor.

Para o perfeito funcionamento deste dispositivo, € indicado pelo fabricante o

controle de temperatura entre -10 e +70 °C e corrente elétrica de 75 mA. Além
disso, foram utilizados dois controladores, um de temperatura e outro de corrente
(TED200C e LDC205C, respectivamente, Thorlabs). Apds a configuracdo do laser e
sabendo que seu feixe torna-se divergente ao longo da distancia, é necesséria a
Optica de colimacéo, tornando os feixes paralelos entre si e restringindo o feixe
luminoso na entrada da fibra éptica. Para isso, foi utilizada uma lente colimadora
(C230TMD-B, Thorlabs) que dispbe das seguintes especificacdes: abertura
numérica AN = 0,55, distancia focal f = 4,51 mm e faixa de operacdo entre 600-
1050 nm. Na Figura 23, € mostrado o caminho do feixe ao passar por um colimador
semelhante ao utilizado.

Foi empregado, apds a lente colimadora, um filtro polarizador (PRINZ 49 mm
JPAN/504) para atender as condicdes de ressonancia, mantendo o feixe p-
polarizado. Em seguida, foi posicionado o sensor 6ptico SPR e, na extremidade do
lado receptor, foi posicionada uma camera CCD (LC1- USB 2.0 CCD Line Camera,
Thorlabs) com faixa espectral que varia de 350-1000 nm, 3000 pixels e tempo de
integracdo CCD de 1 um a 200 ms. Esta camera foi conectada a um computador

para a visualizacao grafica dos dados obtidos.
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Figura 23 — Caminho 6ptico do feixe luminoso passando por um colimador.
Fonte: [45].

Um problema inicialmente encontrado na realizacdo dos experimentos foi a falta
de uma célula de fluxo para a circulagcdo da solucdo aquosa (analito), o que facilitaria
sua manipulacdo. Uma alternativa encontrada foi a confeccdo de uma célula para o
sensor, ndo automatizada. Esta célula ndo apresenta sistema de circulagdo do
analito nem para a retirada do mesmo, 0 que demandava tempo para cada teste.
Frente a este problema, outro que pode ser citado foi a fixacdo dos componentes
Opticos para que houvesse o acoplamento da energia do feixe luminoso com os
plasmons de superficie, 0 que demandou mais algum tempo para que efetivamente
fosse obtido um resultado consistente do fendbmeno SPR.

ApOs solucionar os fatos mencionados acima, os testes foram realizados

adotando os seguintes passos, vistos no diagrama da Figura 24:

| sEuéncia DE Passos |

sem a presenga do analito a
regido sensora

gravagao dos dados

|

inserir o analito na regiao
sensora

gravagao dos dados

I}

divisao da curva com analito/
sem analito

!

visuaglizacao do grafico

Figura 24 — Diagrama dos passos executados para a obtengéo dos resultados.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Como observado no diagrama, primeiramente, sem a presenga de um analito na
regido sensora, estando apenas em contato com o ar, para servir de nivel de
referéncia, € armazenado o seu espectro e, ap0s a gravacao desses dados, é feita a
imersdo de toda a regido sensora utiizando 7 ml de analito (agua destilada),
deixando a regido sensora totalmente submersa, para a deteccdo e medicao do sinal
de saida pelo espectrometro.

Os dados foram extraidos e analisados atraves da divisdo dos valores medidos
com o analito sobre os valores medidos com o ar, obtendo-se a primeira evidéncia
do fendbmeno de ressonancia de plasmons de superficie. A fim de eliminar ruidos
destrutivos, advindo de vibragbes mecanicas tanto na fibra como nos componentes,
flutuacbes na poténcia do laser, entre outros, Utiliizou-se um filtro digital de média
moével com intutito de suavizar ruidos aparentes na curva SPR resultante. A

equacédo de diferenca para implementacdo € expressa na Equacdo 19.

! (19)

Na qual, M representa o nimero de atraso do filtro e k é o nimero de amostra.
A Figura 25 apresenta a curva SPR suavizada com M =15 atrasos, com

reflectanca em funcdo angulo de ressonancia.
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Figura 25 — Curva obtida experimentalmente no modo de interrogagdo angular.
Fonte: elaborada pelo autor.



46

Na Figura 25 evidencia o acoplamento de uma pequena faixa angular dos fétons
com os plasmons de superficie na faixa de 6, =72 °, com largura da curva (FWHM)
em 1,1864° e assimetria em 1,0165.

A Figura 26 ilustra a curva obtida numericamente para comparagdo com O
resultado obtido experimentalmente, lembrando que a teoria considera apenas uma
unica reflexdo na regido sem sora, o0 que ndo se pode garantir na fibra Optica

multimodo com inUmeras reflexdes.

b
//

Reflectancia
.—/

\
0.2 \ / - - -
«~ FWHM = 2.5° | Assimetria = 1.03509

\—/ Esp. do Metal: 60 nm

ok L 1 1 ! L 1 ! 1
o8 69 70 71 72 73 74 75 76 77
Angule de ressondinem (graus)

Figura 26 — Curva numérica com o comprimento de onda de 685 nm.
Fonte: elaborada pelo autor.

No entanto, fazendo uma comparacdo das duas curvas, observa-se que o ponto
de operacdo ou angulo de ressonancia da curva obtida experimentalmente estad em
concordancia com a simulacdo numérica e com a Equacgéo (3), que calcula o 6,

cujo ponto de refletividade minimo da curva obtida na Figura 25 ocorre em 0,5.

4.2 Resultados Obtidos Utilizando o Modo de Interrogacao Espectral

A montagen do setup para caracterizacdo no modo de interrogagédo espectral foi
realizada em parceria com a Universidade Federal da Paraiba (UFPB), no
Laboratério de Espectroscopia Optica do Departamento de Fisica, que disponibilizou
todo o aparato necessario para o desenvolvimento experimental desta etapa do
trabalho.

De inicio, as fontes luminosas disponiveis foram caracterizadas para a realizacédo
dos testes. Na Figura 27, € mostrada a distribuicdo espectral do LED de luz branca

(LEDWE-15, Thorlabs) com faixa de comprimento de onda entre 430 nm e 660 nm.
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Figura 27 — Distribuicdo espectral do LED de luz branca.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Desse modo, observa-se que o LED utilizado ndo atende a aplicacdo desejada,
pois sua emissdo decai na faixa de comprimento de onda em que se espera a
ocorréncia do fenbmeno, isto €, em 640 nm.

Apoés esta observacdo, foram realizados testes para a verificagdo do fenbmeno

SPR, no entanto, ndo foram obtidos resultados satisfatérios entre os comprimentos

de onda esperados na faixa de 600 a 700 nm, como mostra a Figura 28.

06

Reflectincia

0.4%

?(m 150 SO0 550 600 650 700 750 800

Compnmento de onda ressonante (nm)

Figura 28 — Resultado obtido utilizando o LED de luz branca no modo de interrogacao
espectral.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Desta forma, optou-se por utilizar outra fonte luminosa que fornecesse uma faixa
de operacdo maior. Diante disso, fez-se a aquisicdo de uma lampada dicroica ou
halégena, facilmente encontrada em comércios populares de eletrénicos. Com o0s
devidos ajustes, foi caracterizado o espectro de distribuicdo da fonte luminosa,
considerando o caminho Optico do feixe Iluminoso sem o0 uso de nenhum
componente Optico a uma distdncia de 30 cm do espectrdmetro, evitando a
saturacdo do mesmo. O espectro da lampada em estudo pode ser visto na Figura
29, com faixa de operacdo nos comprimentos de onda de 500 nm a 1000 nm. A
distancia total para medicdo do espectro da lampada dicroica foi 30 cm
considerando a saida do feixe luminoso até a entrada do espectrometro. O detector
utilizado € um espectrometro Optico apresentado no Apéndice C (USB2000 + VIS-
NIR, Ocean Optics). O espectrometro foi ligado a um computador para a extracédo
dos dados.

ApéOs a escolha da lampada, investigou-se quais componentes épticos seriam
empregados, as posi¢coes de cada elemento na mesa éptica, tais como, a posicao do
polarizador, do sensor Optico e do espectrdmetro, 0 que demandou um tempo de
preparacdo para a posterior obtencdo dos resultados, visto que, qualquer variacao
das distancias dos componentes Opticos modificaria a forma de acoplamento do

feixe do sensor 6ptico para o detector.
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Figura 29 — Espectro de distribuicdo da lampada dicroica.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Sabendo que a luz branca da lampada possui um feixe altamente divergente,
optou-se por focalizar a saida do feixe na entrada da fibra dptica. Para isso, foi
inserida uma iris no ambiente de testes para limitar o feixe de luz, e em seguida, um
focalizador e polarizador (para que apenas feixes p-polarizados incidissem na regiao
sensora). Com isso, garantiu-se o ponto focal do feixe na entrada de uma das
extremidades da fibra Optica, sendo acoplado na outra extremidade o detector
optico.

A Figura 30 apresenta a vista superior do setup para a realizacdo dos testes no
modo de interrogacdo espectral. Um diagrama ilustrativo deste experimento €
mostrado na Figura 31. O laboratério onde foram realizados os testes possui
climatizacdo e sua temperatura € em torno de 20 °C. O feixe luminoso foi focalizado
na extremidade da entrada da fibra na interface nlcleo-casca. Todos o0s

componentes oOpticos estao fixados na mesa optica.

- focalizador
espectrometro <

T

e v @

sensor SPR-POF

lampada
dicroica

—
Figura 30 — Setup utilizado na realizagdo dos testes experimentais para o modo de
interrogacdo espectral.
Fonte: elaborada pelo autor.

focalizador e

polarizador
3 espectrometro
F—
lé’m‘ggda sensor SPR de fibra
dicroica optica

Figura 31 — Diagrama de blocos do setup de um sensor SPR em fibra éptica, empregando o
modo WIM.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Diversos testes foram realizados nos trés primeiros meses de estudo, utilizando o
modo de interrogacdo espectral, obtendo alguns resultados que nao apresentaram
nenhuma variagcdo ou demonstracdo do fenbmeno SPR.

Os procedimentos experimentais para os modos AIM e WIM sdo 0os mesmos,
como apresentado no diagrama da Figura 24. Primeiramente, € armazenada a
intensidade espectral refletida, adotando-se o ar (referéncia) que estava sobre o
recipiente onde é fixado o sensor Optico SPR e, em seguida, é obtida a distribuicdo
espectral refletida do analito de interesse (agua destilada), sendo possivel verificar a
presenca do fendmeno SPR. Vale salientar que, a referéncia do ar, cujo indice de
refracdo é igual a 1, é empregada com o intuito de normalizar todos os espectros do
sensor optico SPR em relacdo ao analito, visto que, ndo foi observada a ressonancia
de pladsmons de superficie nestes comprimentos de onda para o indice de refracao
do ar [2].

Foi verificado ap6s alguns experimentos que quando apenas um dos lados da
regido sensora era recoberto pelo analito ndo era visivel mudancas na curva. Isto sé
se tornava evidente quando a regido era totalmente submersa pelo analito. Uma
média foi aplicada as curvas por meio do préprio espectrdmetro para melhorar a
relacéo sinal-ruido.

Conforme ilustrado na Figura 32, foram obtidos resultados satisfatorios do sensor
optico SPR em fibra Optica. Em particular, esse resultado foi visualizado através da

interface grafica do softnare do espectrometro.

Reflectincia
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Figura 32 — Curva experimental utilizando modo de interrogacao espectral.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Na Figura 32, constata-se o fendbmeno SPR (ampliada na Figura 33) no modo de
interrogagcdo espectral, atravées do acoplamento de uma pequena faixa de
comprimentos de onda dos fotons incidentes aos plasmons de superficie na

interface metal-dielétrico.

j ~— FWHM = 167 nm | Assimetria = 1.2780 I
0.98-
0,96+
o
3
& 0.94- '
o
=
~ 092+
09-
0.88- \/
0.86" . o o —
550 600 650 700 S50 300 850

Compnmento de onda ressonante (im)
Figura 33 — Curva obtida indicando o fendmeno SPR.
Fonte: elaborada pelo autor.

A Figura 33 mostra a curva SPR cujo ponto de operacdo estad em concordancia
com o resultado numérico. A assimetria apresentada na curva ndo era esperada e
pode estar relacionada a deposicdo da camada metalica, 0 que supostamente nao
foi uniforme em toda a regido cilindrica da fibra, como explicado anteriormente.

Diante deste resultado, fez-se uma investigacdo do numero de reflexdes que
ocorrem na regido sensora e usando a Equacao (20) [2], podendo-se estimar o
nimero de reflexdes nos angulos (8) 71°, 75° 80° 85° e 90° para um comprimento

de regido sensora [ =20 mm e diametro da fibra em estudo D =1,96 mm.

M (20)
ref 7 D x tan(6)

Tabela 3 —Valores calculados para o numero de reflexfes.

Comprimento Angulo de incidéncia
da regiao
sensora 71° 75° 80° 85° 90°
20 mm 3,513 =~ 3 2,734 = 2 1,799 = 1 0,892 = 0 0
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Observa-se, na Tabela 3, que para quase todos os angulos ocorre a reflexdo do
feixe na regido sensora e, consequentemente, a interacdo dos fétons com os
plasmons de superficie. Com isso, o alargamento da FWHM pode ser devido ao
elevado nuimero de reflexdes, o que ndo ocorre nas simulacbes numéricas
apresentadas. Estas simulacdes apenas consideram uma Unica reflexdo em um
unico angulo fixado, garantindo a intensidade méaxima de interacdo fotons-plasmons
na interface metal-dielétrico.

A Figura 34 mostra as curvas dos espectros efetivos tendo em vista o nUmero de
reflexdes para cada angulo. Desta forma, para a plotagem dos graficos, considerou-
se a andlise de multicamadas abordarda na secdo 2.5, com o angulo de incidéncia
sendo elevado ao numero de reflexdes ocorridas na regido sensora [2], mostrados
na Tabela 3.

Constata-se, pela Figura 34, a influéncia do nuimero de reflexdes na regido
sensora, resultando no alargamento da curva, principalmente para o angulo de 71°,
que prevé, pela Tabela 3, N = 3,513. Observa-se também que para outros angulos
ocorre um deslocamento para a esquerda, por conseguinte, a variacdo do
comprimento de onda ressonante e um aumento do ponto minimo de refletividade,
porém, a diminuicdo da FWHM. Isto se explica pelo fato da diminuicdo do nimero de

reflexdes.
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Figura 34 — SPR efetivo considerando o nimero de reflexdes na regido sensora.
Fonte: elaborada pelo autor.
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Nota-se também, para angulos préximos ou exatamente iguais a 90° que o ponto
de refletividade aumenta e, exatamente em 90°, o feixe € totalmente transmitido sem
reflexdo na regido sensora, conforme esperado.

Desta forma, afirma-se que uma quantidade de energia luminosa confinada no
nicleo ndo entra em contato com a regido sensora, como também alguns outros
angulos indesejados interagem com os plasmons de superficie, o que influencia na
obtencado do resultado de saida do sensor.

A fim de medir a sensibilidade do sensor, foram realizados alguns testes
experimentais com outra solucdo de indice de refracdo diferente, o alcool, com

concentracdo de 70% e indice de refragdo 1,358, conforme ilustra a Figura 35.

|—1,333¢( agua destilada)}
|
[— 1,358 (alcool) | |

0.98}-

0.96+

bt
O
=

0.92+

Reflectiancia

0.9F
0.88}

0.86F

550 600 650 700 750 800 850
Comprimento de onda ressonante {(nm)
Figura 35 — Curvas experimentais utilizando o modo de interrogacao espectral alterando os
indices de refracao do analito.
Fonte: elaborada pelo autor.

0.84*

O deslocamento da curva foi manifestado quando houve a mudanca do indice de
refracdo, como esperado. Houve uma assimetria de maior relevancia para o alcool
comparada com a agua destilada. Uma hipotese a ser considerada € o fato de que
este teste foi realizado sem haver um método de secagem apropriado, ndo havendo
garantias do meio estar totalmente livre de algum residuo na regido sensora ou ha
célula de fluxo. O teste foi realizado seguindo a sequéncia de passos ja mencionada
anteriormente, mas como foi adicionado outro analito apés a medicdo do espectro
da agua destilada, utilizou-se uma seringa para a retirada de toda a solugdo,

esperando-se cerca de 30 minutos para a realizacdo do teste com alcool.
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A sensibilidade calculada para as curvas obtidas na Figura 35 foi 2800 nm/RIU
utilizando os pontos de operacdo 650 e 720 nm para os indices de refragdo 1,333 e

1,358, da agua destilada e alcool, respectivamente.

4.3 Problemas Encontrados

Os constantes ajustes dos componentes, principalmente do sensor Gptico, para a
realizacdo dos testes tanto no modo de interrogacdo angular como no modo de
interrogacdo espectral, utilizando o processo de gotejamento foi dificultoso pela
auséncia de uma célula de fluxo automatizada que pudesse circular o analito na
regido sensora, 0 que exigia para cada realizacao dos testes a retirada do sensor do
setup para sua limpeza. Mesmo assim, apds a retirada do analito era possivel
visualizar residuos na regido que poderiam comprometer a obtencdo dos resultados.
Além deste fato, havia problemas com o acoplamento do feixe luminoso apés a

retirada do sensor tornando-se evidente no modo de interrogacéo espectral.

Outros fatores também podem ser citados, tais como:

e Falta de conectores para o acoplamento do feixe luminoso-fibra-detector;

e VariagOes de tensdes de alimentacéo;

e Variagdo da Iluminosidade do ambiente, principalmente no modo de
interrogagao angular;

e Falha no filme fino metalico, pois a maquina de pulverizacdo catodica utilizada
para a deposi¢cao do filme considera a amostra como uma estrutura planar, o
gue ndo garante a homogeneidade ao longo da regido sensora;

e Facil saturacdo do espectrometro para a realizacdo dos testes no modo de
interrogacdo espectral, o que demandou alguns meses para a realizagéo de

ajustes.
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5 CONCLUSAO

O presente estudo propds caracterizar um sensor Optico baseado na
Ressonancia de Plasmons de Superficie, empregando uma fibra Optica como
substrato para o acoplamento dos fétons-plasmons.

A configuracao investigada emprega o modelo de multicamadas de Fresnel, com
3 camadas sobrepostas, sendo a camada 1 o substrato 6ptico, a camada 2 o filme
fino metalico e a camada 3 o0 analito de interesse.

Os modos de operacdo do sensor utilizados para operacdo do sensor foram os
modos de interrogacdo angular e o modo de interrogacdo espectral. Foi realizada
uma investigacao numeérica nos dois modos de operacdo (angular e espectral), a fim
de determinar a espessura do filme fino metélico e os pontos de operacdo do
sensor. O metal escolhido para constituir a regido sensora foi o0 Ouro por apresentar
uma elevada resisténcia a oxidacéo. A espessura metélica que apresentou FWHM e
ponto de refletividade minimo ideal foi 60 hm e os pontos de operacdo do sensor
para a deteccdo do analito com indice de refracdo 1,333 (agua destilada) foi de 75°
para 0 modo de interrogacdo angular e de 640 nm no modo de interrogacéo
espectral.

A fabricacdo do sensor foi realizada pelo grupo de pesquisa de Sensores e
Biossensores Opticos para Aplicagdes Biologicas do IFPB, utilizando o ataque
quimico para a remocdo da casca da fibra Optica, deixando o nucleo totalmente
exposto para a deposicao do filme fino metalico. A deposicédo do filme fino, por sua
vez, foi realizada com o auxiio da maquina de pulverizacao catddica do Laboratorio
de Conformac&o Mecénica da UFPB.

A investigacdo experimental do modo de interrogacdo angular possibilitou a
ocorréncia do fendbmeno SPR com um feixe luminoso fixado em 685 nm, tendo o
ponto de operacdo do sensor em 72° (angulo de ressonancia), porém, para a
continuidade destes testes, era necessario um mecanismo que garantisse quais
angulos estariam sofrendo a reflexdo interna total na fibra.

Por este motivo, utilizou-se o modo de interrogacdo espectral e os resultados
obtidos apresentaram boa concordéancia no que diz respeito ao ponto de operagao
do sensor encontrado numericamente, porém, apresentaram aumento na

refletividade e no valor de FWHM.
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Diante dos resultados obtidos neste trabalho, abre-se um leque para as sugestdes
de aprimoramento do projeto como, por exemplo, realizar um estudo experimental
da influéncia do comprimento da regido sensora, do didametro do nucleo da fibra
Optica, do niumero de modos de propagacédo, da faixa de operacdo do sensor, da
utiizacdo de outros indices de refracdo de analito, de outras alternativas de
configuracdo para o sensor, dentre outras, para a verificagdo de melhorias na
relacdo sinal-ruido e na sensibilidade do sensor.

Com base nas investigagbes que foram realizadas ao longo do trabalho, é
possivel prever um futuro promissor na utilizacdo das fibras opticas como substrato
em sensores Opticos SPR, por possibilitarem miniaturizacdo de dispositivos e
integracdo com plataformas para sensores SPR e outros dispositivos

optoeletrénicos, resultando em um “Lab-on-a-chip” e acesso remoto.

5.1 Sugestdes para Trabalhos Futuros

1. Investigar os efeitos do processo de deposi¢do do filme fino metélico na
fibra oOptica;

2. Incorporar no sensor Optico SPR um microssistema de andlise composto
por uma microbomba e uma célula de fluxo;

3. Estudar a influéncia das reflexdes na fibra éptica, bem como, os modos de
propagacao;
Investigar outros tipos de configuracdes de sensores Opticos SPR;

5. Investigar outros tipos de metais que compdem a regiao sensora;
Analisar o0 modo de interrogacdo que apresenta um melhor desempenho
para a caracterizagao do sensor;

7. Estudar a influéncia das fontes luminosas para a excitacdo dos plasmons

de superficie.
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APENDICE A

Definicdo de alguns termos e fendBmenos que ocorrem no campo da optica.

A.1 Ondas eletromagnéticas

O raio luminoso é definido como uma onda progressiva constituida de campos
elétricos e magnéticos (onda eletromagnética) sendo uma das maiores contribuicbes
do fisico e também matematico Maxwell [49]. O feixe luminoso é composto de raios
luminosos cuja direcdo e sentido sao linhas orientadas classificadas como
convergente (Figura 36 (a)), divergente (Figura 36 (b)) e paralelo (Figura 36 (c)).
[50].

{a) (bl (c)

Figura 36 — Raios convergentes (a), raios divergentes (b) e raios paralelos (c).
Fonte: adaptada de [50].

“Os corpos que emitem a luz que produzem sao chamados corpos luminosos”.
Com base neste conceito, existem as fontes primarias que conseguem emitir e
produzir sua propria luz, como exemplo, 0 sol, as estrelas entre outros corpos, e as
fontes secundarias de luz, que recebem e refletem luzes provenientes de outros
corpos. Essas fontes podem ser monocromaticas, consistindo em um Unico
comprimento de onda, ou policromaticas, resultantes da superposicdo de diversas
cores de luz com dois ou mais comprimentos de onda, um exemplo, a luz branca
[50].

Os meios em que ocorre a transmissao de um feixe luminoso s&o meios
transparentes, translicidos e opacos. O meio transparente consegue transmitir um
feixe de luz sem que haja perda de intensidade, com absorcao insignificante, como
exemplo, o ar. Os meios translicidos provocam a diminuicdo da intensidade
luminosa e com isso a falta de nitidez. Meios opacos sdo meios que nao permitem a

transmissado do sinal, ou seja, o feixe ndo consegue se propagar [51].
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Os fenbmenos Opticos que ocorrem quando um feixe se propaga com raios
paralelos em um meio 1, como exemplo o ar, e incidem em uma superficie S de
separacdo de dois meios (com outro indice de refracdo), sdo conhecidos como
reflexdo regular, reflexdo difusa, refracao regular, refracdo difusa e absorcédo da luz,

como visto na Figura 37 [50].

Figura 37— Reflexéo regular (a), reflexado difusa (b), refragcdo regular (c), refragdo difusa (d)
e absorcao de luz (e).
Fonte: adaptada de [50].

A reflexdo regular considera-se como uma superficie S plana polida sem qualquer
imperfeicdo na regido onde o feixe luminoso que estd no meio 1 com raios paralelos
incide refletindo sobre a superficie e retornando ao meio 1, mantendo o paralelismo
[50].

A reflexdo difusa acontece quando o feixe de raios paralelos esta no meio 1 e

incide sobre uma superficie S que apresenta imperfeicdes fazendo com quem o feixe
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seja propagado ao longo da superficie e retornando ao meio 1, com auséncia de
paralelismo [50].

A refracdo regular ocorre quando um feixe de raios paralelos que se encontra no
meio 1, quando incidido sobre a superficie S passa a propagar-se ao longo do meio
2, mantendo um paralelismo. No entanto, considerando o0 meio 2 um meio
translicido, o feixe ira propagar-se perdendo o seu paralelismo, sendo o fenébmeno
optico conhecido como refracédo difusa [50].

A absorcdo de luz acontece quando o feixe de raios paralelos que esta se
propagando no meio 1 incide sobre a superficie S e ndo consegue se propagar no
meio 2, resultando na absorcdo de luz, posteriormente dissipada na forma de calor
[50].

E importante ressaltar que nos fendbmenos de reflexdo regular, reflexdo difusa e
refracdo, os feixes séo refletidos ou refratados tendo uma pequena absorcao de
energia [50].

A.2 Polarizagéo daluz

A polarizacao da luz é a direcdo de oscilacdo das ondas eletromagnéticas, como
exemplo, as antenas de televisdo americana sao orientadas na horizontal e as
inglesas na diregdo vertical. Na Inglaterra, o dispositivo de transmissao foi fabricado
para funcionar gerando ondas polarizadas verticalmente; isso quer dizer que o
campo elétrico oscila na vertical, j& nos Estados Unidos, os dispositivos sao
projetados para gerar ondas polarizadas horizontalmente [49]

Nem todo tipo de sinal luminoso € polarizado, como exemplo, as lampadas
fluorescentes. Neste caso, sdo usados os filtros polarizadores ou comercialmente
chamados de filtros Polaroids, mostrados na Figura 38 e criados em 1932 por Edwin
Land. Um filtro polarizador é basicamente uma folha de polimero constituida na sua
estrutura de moléculas longas. Este aspecto é devido ao seu processo de
fabricacdo. Essa folha é esticada fazendo o alinhamento das moléculas, com isso,
ao emitir uma luz através desta folha, as componentes do campo elétrico que estao
paralelas as moléculas irdo transmitir, porém, as componentes que estao

perpendiculares as moléculas serdo absorvidas [49].
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Figura 38 — Representacao grafica da luz ndo polarizada tornando-se polarizada
verticalmente ao atravessar o filtro polarizador.
Fonte: adaptada de [49].
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APENDICEB

A forma como é realizado o acoplamento do feixe luminoso e o tipo de feixe
monocromatico ou policromatico é determinante no modo de interrogacdo. Na
literatura sdo exposto quatro tipos: modo de interrogacdo angular (AIM), modo de
interrogacdo espectral (WIM), modo de interrogacdo de fase (PIM) e modo de

interrogacdo de intensidade (IIM), que serdo detalhados nas sec¢fes seguintes.

B.1 Modo de Interrogacao Angular ou AIM (Angular Interrogation Mode)

Este modo é caracterizado pela utilizacdo de uma fonte monocromética como o
diodo laser e um detector na saida, geralmente um camera CCD. Neste modo, o
comprimento de onda incidente é mantido constante e o angulo de incidéncia é
variado. A variacdo deste angulo necessita de mecanismos como gonidbmetros, entre
outros. O ponto de operacdo do sensor neste modo de interrogacdo € o angulo de

ressonancia [14].

B.2 Modo de Interrogacao Espectral ou WIM (Wavelength Interrogation Mode)

7

O feixe luminoso empregado neste modo é um feixe policromatico, proveniente,
por exemplo, de LEDs brancos, lampadas haldégenas, entre outros tipos de fonte que
emitem em mais de dois comprimentos de onda. Para detectar a ocorréncia do
fendbmeno SPR, na saida do sistema, utiliza-se, geralmente, um espectrémetro.
Neste caso, o angulo de ressonancia € mantido constante e o comprimento de onda

€ variado [14].

B.3 Modo de interrogacao de fase ou PIM (Phase Interrogation Mode)

A fonte luminosa é a mesma utilizada no modo de interrogacdo angular, com
comprimento de onda fixo e angulo variante, o que diferencia é que a fase da curva

de refletividade é calculada fazendo uso de circuitos com elevado grau de

complexibilidade [14].

B.4 Modo e Interrogacéao de Intensidade ou IIM (Intensity Interrogatiom Mode)
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Semelhante ao modo de interrogacao PIM, porém, neste caso, a refletividade é

monitorada [14].
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APENDICEC

C.1 Espectrometro

O detector Optico empregado no modo de interrogacdo espectral foi o

espectrometro USB2000+, um detector de alta sensibilidade com as seguintes

caracteristicas retiradas do datasheet [52].

Taxa de leitura: 2,4 MHz;

Faixa de operacao: de 200 nm a 1100 nm;
Resolucao optica: 0,1 nm (FWHM);

6 filtros Opticos;

Conversor A/D de 16 bits, 3 MHz;

Microcontrolador embutido permitindo o controle de todos os parametros
operacionais;

Coeficientes de calibragdo do comprimento de onda;
Interface Plug-and-Play para aplicacdes no PC;
Tempo de integracdo: de 1 ms a 65 ms;

Resolugdo: 0,1 - 10 nm;

Relacao sinal-ruido: 250:1, entre outras caracteristicas.

Suporte para o emprego das seguintes ferramentas:

Transmitancia,

Reflectancia;

Absorbancia;

Fotometria;

Visualizacéo rapida de fluorescéncia,
Energia, poténcia, fotons;

Irradiacéo relativa;

Cor, entre outros.

Esse detector exposto na Figura 39 possui um conector SMA 905 que tem como

finalidade proteger a entrada do espectrometro conectada a uma fibra de entrada

gue permite o0 banco o6ptico para leitura. Logo apos este conector SMA, existe uma
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fenda com abertura retangular de 200 umregulando a entrada de luz e com isso
controlando a resolugdo espectral. Antes que o sinal dptico seja lido, 0 mesmo passa
pelo filtro restringindo a radiacdo Optica em regibes de comprimentos preé-
determinados. Logo apds a passagem dos dados opticos pelo filtro é feita a
focalizacdo da luz através de um espelho de colimacédo para entrar na grade de
difracdo do espectrodmetro, difratando a luz e direcionando para o espelho para focar
0s espectros de primeira ordem. No plano do detector é ligada uma colecdo de
lentes para melhorar a eficiéncia do detector diminuindo os efeitos da luz dispersa.
ApOs estes procedimentos, os dados O6pticos sdo transferidos para o detector
fazendo a conversdo do sinal Optico para o sinal digital. Cada pixel do detector
corresponde ao comprimento de onda que a luz atinge, e assim 0 espectrdmetro

transmite o sinal digital para o software.

yoOcean
Gg QOpfics

USB2000+ Spectrometer

NOCeant [n“

Figura 39 — Espectrometro utilizado durante os experimentos com o modo de interrogacao
espectral.
Fonte: [52].

Os principais controles que podem ser aplicados ao sinal digital sdo descritos
abaixo:

- Tempo de integracdo: quanto maior o valor de integracdo, maior sera o tempo
em que o detector monitora os fotons de entrada, com taxa dinamica de 85%;

- Scans para a média especfifica de um ndmero de aquisi¢cdes espectrais que 0
driver do dispositivo acumula antes de receber outro espectro. Quanto maior este

valor, melhor a relagéo sinal-ruido.
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