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RESUMO

A preocupagdo com saude puablica é um fator relevante na histéria da humanidade, epidemias
de doencas causadas por virus e bactérias podem provocar impactos socioecondmicos, nas
areas atingidas por elas. Essa preocupacao tem impulsionado a pesquisa e o desenvolvimento
de dispositivos que sejam capazes de prevenir e detectar patologias auxiliando no tratamento.
Ao longo dos anos tém sido propostas e desenvolvidas diversas plataformas de sensoriamento
visando a deteccdo e andlise de substancias quimicas e biologicas que podem caracterizar
algumas patologias especificas na area de salde. A construcdo dessas plataformas sensoras
resultam de estudos multidisciplinares que agregam diferentes areas de estudo, como
engenharia e medicina resultando em diversas configuragdes de sensores e biossensores. A
obtencdo de sensoriamento pode ser realizada a partir de algumas abordagens, dentre as quais
destaca-se o efeito de ressonancia de plasmons de superficie (Surface Plasmon Resonance -
SPR) que, aliado a tecnologia das fibras dpticas, tem possibilitado a construcdo de biochips
Opticos que integram o sistema de sensoriamento. As fibras Opticas apresentam algumas
vantagens de utilizacdo em comparagdo com os biochips tradicionais baseados em prisma, tais
como, dimensdes reduzidas e imunidade as interferéncias eletromagnéticas, uma caracteristica
inerente as fibras dpticas. Dentre as fibras, um tipo especial tem sido utilizado na construcéo
de biochips SPR para analise de interacbes biomoleculares, as chamadas fibras dpticas
microestruturadas (Microstructured Optical Fibers — MOFs). Estas fibras possuem
caracteristicas geomeétricas que permitem o controle e/ou a manipulacdo da propagacéo luz.
Alteracdes na geometria destas fibras podem causar variacdes na propagacao da luz, tornando-
as interessantes a aplicacBes que exploram a interacdo entre elas, biomoléculas e filmes finos
metalicos. Este trabalho apresenta um modelo teérico de biochip 6ptico construido a partir de
fibras dpticas microestruturadas em que a ressonancia de plasmons de superficie é utilizada
como forma de deteccdo. O desempenho das configurages propostas neste estudo é comparado
ao desempenho de configuracdes obtidas a partir de fibras microestruturadas comerciais.
Tambeém séo apresentados os resultados experimentais da metodologia de obtencdo do perfil

em “D” utilizado como método de deteccdo externa a partir do lixamento da fibra.

Palavras-Chave: Biossensores. Ressonancia de plasmons de superficie. Fibras
microestruturadas. Ondas eletromagnéticas.



ABSTRACT

Public health concern is a relevant factor in the history of humanity, epidemics of diseases
caused by viruses and bacteria can cause socioeconomic impacts in the areas affected by them.
This concern has driven the research and development of devices that are capable of preventing
and detecting pathologies assisting in treatment. Over the years, several sensing platforms have
been proposed and developed to detect and analyze chemical and biological substances that
may characterize some specific pathologies in the health area. The construction of these sensor
platforms results from multidisciplinary studies that aggregate different areas of study, such as
engineering and medicine, resulting in different configurations of sensors and biosensors.
Sensing can be obtained from some approaches, such as the Surface Plasmon Resonance (SPR)
effect, which, together with optical fiber technology, has allowed the construction of optical
biochips which integrate the sensing system. Optical fibers have some advantages of use
compared to traditional prism-based biochips, such as reduced size and immunity to
electromagnetic interference, a feature inherent in optical fibers. Among the fibers, a special
type has been used in the construction of SPR biochips for the analysis of biomolecular
interactions, the so-called Microstructured Optical Fibers (MOFs). These fibers have geometric
characteristics that allow the control and / or manipulation of light propagation. Changes in the
geometry of these fibers can cause variations in light propagation, making them interesting to
applications that explore the interaction between them, biomolecules and thin metal films. This
work presents a theoretical model of optical biochip constructed from microstructured optical
fibers in which the resonance of surface plasmas is used as a detection method. The
performance of the configurations proposed in this study is compared to the performance of
configurations obtained from commercial microstructured fibers. We also present the
experimental results of the methodology of obtaining the profile in "D" used as external
detection method from the sanding of the fiber.

Keywords: Biosensors. Surface Plasmons Resonance. Microstructured fibers. Electromagnetic

waves.
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1. INTRODUCAO

Desde o final dos anos 1960, as pesquisas € 0 desenvolvimento de técnicas para
otimizacdo e fabricacdo de novos tipos de biossensores para aplicacdes médicas apresentaram
constante evolucao devido a crescente demanda e preocupac¢do com o estabelecimento de uma
medicina preventiva que melhore a qualidade de vida da populacéo [1]. Diante das dificuldades
encontradas em termos de custos, complexidade e falta de recursos humanos treinados para
lidarem com processos analiticos de monitoracdo e medicdo de substancias, os biossensores
surgiram como uma alternativa viavel e eficaz para a medicdo de interac6es biomoleculares
[11. [2]

Em medicina, os biossensores de glucose, por exemplo, séo amplamente utilizados em
aplicacdes clinicas para o diagndstico de diabetes mellitus, ocupando cerca de 85% da demanda
mundial de biossensores comerciais [1]. Porém, as aplicacfes se estendem a outras areas, tais
como, o diagnostico de doencas infecciosas, medicfes quantitativas de marcadores cardiacos,
testes de impedancia microfluidica para controle de hipertrofia cardiaca induzida por
endotelina, imunossensores, odontologia, marcadores para deteccdo de cancer, deteccdo
neuroquimica, dentre outras [1].

A sinergia entre areas do conhecimento, como a engenharia e medicina, proporciona o
desenvolvimento de equipamentos sofisticados que sé&o utilizados no estudo e detalhamento de
funcbes organicas do corpo humano, ajudando na prevencdo, deteccdo e tratamento de
patologias onde o diagndstico precoce tem grande importancia no tratamento [1]. Esse carater
multidisciplinar dos campos da ciéncia incentiva a busca por métodos que proporcionem a
abordagem e resolucdo de problemas de interesse cientifico na area médica, de forma que os
resultados podem causar um impacto socioecondmico relevante. As inovacdes tecnoldgicas em
materiais tém permitido a utilizacdo de matéria prima Micro e Nano estruturada para a
fabricacdo de biossensores. Os nanomateriais otimizam as propriedades mecanicas,
eletroquimicas, oOpticas e magnéticas dos biossensores, aprimorando o seu desempenho de
detecgéo e confiabilidade [1]-[3].

Uma classe de biossensores dpticos vem ganhando destaque em estudos e aplicacBes
cientificas: biossensores que utilizam os efeitos de ressonancia de plasmons de superficie
(Surface Plasmon Resonance - SPR). O efeito SPR surge da interacdo de feixes luminosos p-

polarizados com oscilag¢6es longitudinais, denominadas plasmons de superficie em filmes finos
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metalicos e nanoparticulas metalicas, geralmente em metais nobres (especialmente, ouro, prata
e cobre) [4]-[5].

Na ultima década, tém sido investigadas varias configuraces compactas de sensores
SPR, que permitem o acoplamento entre a luz propagada através do substrato Optico e 0s
plasmons de superficie. A utilizacdo de fibras dpticas em sensores SPR, em detrimento das
configuracBes convencionais baseadas em prisma, tem possibilitado sensoriamento remoto
com elevada integracdo com as vantagens de dimensdes reduzidas e baixo custo [4].

Os avancos nas técnicas de fabricacdo das fibras tem possibilitado o desenvolvimento
de sensores baseados em SPR utilizando fibras microestruturadas com configuraces de
geometria que facilitam o processo de deposi¢do das nanoparticulas ou filme fino metalico e a
entrada do material a ser analisado. O interesse no estudo e desenvolvimento desses
biossensores deve-se a possibilidade de caracterizagdo em tempo real de interagdes entre
biomoléculas, filmes finos, nanoparticulas e fibras dpticas microestruturadas. As fibras
microestruturadas permitem a seletividade dos comprimentos de onda propagados tornando as
analises mais precisas e confiaveis de acordo com a variagdo dos parametros analisados [4].

Diante do exposto, surge a necessidade de se estudar e desenvolver biossensores SPR
em substratos microestruturados, a fim de que sejam aplicados na solucdo de problemas de
salide publica, contribuindo para 0 avanco no estudo da engenharia biomédica aliada a foténica
e permitindo novas opg¢des para solucionar problemas de salde com mais rapidez e
simplicidade.

A andlise tedrica deste trabalho teve como base a utilizacdo do Método das Diferencas
Finitas no Dominio do Tempo (Finite-difference time-domain method — FDTD), que serviu
para a analise da interacdo das ondas eletromagnéticas entre o metal e a fonte de luz e para
analisar o acoplamento 6ptico dos modos propagados na fibra 6ptica, permitindo a obtencéao
dos valores de perda de poténcia, dispersdo e atenuacdo, dentre diversos outros fenémenos de
propagacdo da luz em uma fibra Optica. Foram obtidas as curvas caracteristicas do SPR para
as fibras comerciais mostradas no trabalho e para as configurac6es de fibras propostas, com os
modos de interrogacdo angular e espectral utilizados na obtencdo destas curvas em que 0S
valores de refletividade sdo obtidos em funcdo do angulo de incidéncia da luz e do
comprimento de onda respectivamente.

O tema proposto faz parte dos trabalhos desenvolvidos pelo grupo de pesquisa Sensores e
Biossensores Opticos, do Instituto Federal da Paraiba (IFPB), Campus Jodo Pessoa, interligando
os trabalhos na area de biossensores baseados em prismas, e os trabalhos em foténica com sensores

em fibras Opticas, proporcionando um carater multidisciplinar e inovador ao trabalho ora
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apresentado, uma vez que une areas como eletronica, fisica e biomedicina, na busca pelo
desenvolvimento de dispositivos que apresentardo grande utilidade publica, expandindo a pesquisa

também em beneficio da sociedade.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem como objetivo propor um modelo de biochip 6ptico construido a partir
de fibras Opticas microestruturadas, detalhando os mecanismos de propagacao da luz e sua

interacdo com os plasmons de superficie;

1.1.2 Objetivos Especificos

e Realizar uma investigacao sobre as principais configuragdes de sensores SPR existentes
que utilizam fibras microestruturadas;

e Realizar uma analise computacional a partir de simula¢des baseadas em métodos como
o das diferencas finitas no dominio do tempo e expansdo de modos para validar o uso
dateoria da propagacéo da luz em cavidades microestruturadas e testar as configuragdes
investigadas;

e Realizar analises de forma a obter o melhor método de remocao da casca da fibra 6ptica
para a posterior deposi¢cdo da camada metélica, propondo-se um novo modelo de

biochip optico SPR.

1.2 Estado da Arte

A Tabela 1 apresenta algumas configuracGes de biochips SPR construidos a partir de
fibras Opticas microestruturadas em que sdo mostradas as caracteristicas do biochip, método de
interrogacao utilizado para a obtencéo do SPR, faixa de comprimentos de onda utilizados, faixa

de indices de refragéo e sensibilidade. Ainda podem ser vistos os autores e 0 ano de publicacao
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de cada configuracdo apresentada. A partir do estudo destas e de outras configuracdes foi

definido o modelo de biochip proposto neste trabalho.

PCF de nicleo sélido
em formato de “D”
Fibra revestida
externamente com uma
camada de grafeno e
prata

Fibra revestida
externamente com ouro

PCF com multicanais

PCF de nicleo oco em
formato de “D”

Fibra em formato de
“D” baseada em
grafeno

Fibra de ndcleo oco em
formato de “D”
reduzida

Fibra com quatro
aberturas
microfluidicas

Fibra com trés
aberturas
microfluidicas

Fibra “grapefruit” com
nacleo exposto

Fibra éptica
microestruturada de
nucleo sélido

1.3 Organizacédo do Trabalho

Espectral

Amplitude

Espectral

Espectral

Espectral

Espectral

Espectral

Espectral e
Amplitude

Espectral e
Amplitude

Espectral

Espectral e
Amplitude

Tabela 1. Estado da arte.

Tian et al.
(2012)
Dash e Jha
(2014)

Rifat et al.
(2015)
Otupiri et
al. (2015)
Tian et al.
(2014)

Dash e Jha
(2015)

Luan et al.
(2015)

Akowuah et
al. (2012)

Otupiri et
al. (2014)

Yang et al.
(2015)

Popescu et
al. (2016)

550 - 800

475 - 675

500 - 750

550 - 950

650 - 850

480 -650

550 - 750

500 - 800

500 - 800

460 -1120

700 - 850

1,33-1,38

1,33-1,37

1,33-1,37

1,33-1,39

1,32-1,36

1,33-1,37

1,33-1,34

1,33-1,34

1,33-1,34

1,33-1,42

1,36 -1,39

7300 nm/RIU

860 RIU?

4000 nm/RIU

4600 nm/RIU

6430 nm/RIU

3700 nm/RIU

2900 nm/RI1U

N/A

N/A

13500 nm/RIU

7000 nm/RIU
886,9 RIU?

Este trabalho divide-se em 5 Capitulos, subdivididos em Sessdes, conforme mostrado

a sequir:

Capitulo 1 - Introducdo: neste Capitulo é realizada, inicialmente, a contextualizagdo do

tema proposto por meio de uma breve reviséo bibliogréfica. Posteriormente, na Sec¢éo 1.1, sdo
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apresentados 0s objetivos geral e especificos seguidos do estado da arte (Secdo 1.2) e

organizacdo do trabalho (Secéo 1.3).

Capitulo 2 — Fundamentacdo Teorica: este capitulo apresenta a fundamentacédo teorica
acerca do fenbmeno de ressonancia de plasmons de superficie, destacando seu historico,
principio de funcionamento e aplicagBes em sensoriamento (Se¢do 2.1); trata das fibras
microestruturadas, destacando seus tipos, formas de propagacéo da luz, vantagens e aplicacfes
em sensoriamento utilizando o fendmeno SPR (Secéo 2.2); destaca a utilizagdo do principio
da Ressonancia de Plasmons de Superficie em Biossensores (Se¢do 2.3); por fim, traz algumas
configurages de sensores SPR construidos a partir das fibras dpticas de cristais fotdnicos
(Photonic Crystal Fibers - PCFs) com perfil em D (Secéo 2.4).

Capitulo 3 — Metodologia de Projeto do Biochip optico PCF-SPR: este Capitulo apresenta
a metodologia de analise computacional das PCFs comerciais e das fibras microestruturadas
propostas (Secdo 3.1) e a metodologia de simulacdo para os biochips propostos, bem como a

metodologia de obtencdo do perfil em “D” nas PCFs comerciais (Segdo 3.2).

Capitulo 4 - Resultados e Discusséo: neste Capitulo, sdo mostrados os resultados da anélise
tedrica realizada — utilizando métodos computacionais, onde sao discutidos detalhadamente os
efeitos da interacdo da luz propagante com os plasmons de superficie, avaliando-se a curva de
reflectancia, o grafico do acoplamento dos modos e a geometria da fibra, bem como os
mecanismos de propagacdo da luz, alterados pela microestrutura, e seus efeitos na obtencao da
curva SPR. Ainda é mostrado o resultado pratico da obtencédo do perfil em D para a fibra, onde
sdo discutidos os métodos adotados e as caracteristicas da fibra ap6s a modificacdo da sua

geometria.

Capitulo 4 — Conclusdo: este Capitulo apresenta as consideracdes finais do trabalho e as

propostas de continuidade em trabalhos futuros.

Referéncias: Por ultimo sdo apresentadas as referéncias bibliograficas utilizadas no trabalho.
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste Capitulo, sdo fornecidos alguns conceitos sobre a tecnologia SPR, fibras dpticas

microestruturadas e biossensores.

2.1 Ressonancia de Plasmons de Superficie

Plasmons de superficie (Surface Plasmons — SPs) sdo oscilagBes dos elétrons livres em
uma interface metal-dielétrico cuja permissividade do material da interface € positiva e
negativa respectivamente. A ressonancia de plasmons de superficie resulta da interacdo entre
uma onda eletromagnética e os plasmons de superficie, gerando a onda de plasmons de
superficie (Surface Plasmon Wave - SPW), tambeém conhecida como polarizag&o de plasmons
de superficie (Surface Plasmon Polariton — SPP), na interface entre um dielétrico e um metal.
A SPW é uma onda eletromagnética evanescente, de polarizacdo TM, em que o vetor de campo
magnético é perpendicular a direcdo de propagacdo da onda SPW e paralelo ao plano da
interface (onda p-polarizada) [6], [7].

As primeiras observacdes deste efeito foram feitas por Robert Wood em 1902. Ao fazer
medic¢oes da reflexdo da luz em grades de difracdo metalicas, ele observou alternancias de claro
e escuro nas imagens obtidas que ndo puderam ser explicadas, chamando-as de “anomalias”
[8]. Ap0s isso, Maxwell Garnett e Mie, dentre outros, estudaram o espalhamento da luz em
particulas esféricas. Porém, apenas em 1956, David Pyne realizou a descricdo matematica dos
plasmons de superficie [9]. A Tabela 2 apresenta um historico das descobertas referentes ao
fendmeno de ressonancia de plasmons de superficie destacando os principais pesquisadores

envolvidos nestas descobertas bem como o ano em que foram relatadas.
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1941

1950

1956

1958

1968

1983

22

Tabela 2. Histdrico das principais descobertas referentes ao fendmeno SPR.

Robert Wood

Fano

Ritchie et al.

David Pines

Thurbadar

Otto, Kretschmann e Raether

Liedberg et al.

Observou “anomalias” ao iluminar uma
grade de difracdo metalica

Concluiu que as “anomalias” estavam
associadas com a excitagio das ondas
eletromagnéticas de superficie na grade de
difracdo

Perceberam que as “anomalias” eram
causadas pela interagdo da luz com elétrons
livres na superficie metalica

Realizou a descricio matematica dos
plasmons de superficie

Observou a curva de refletividade porém
ndo a associou aos plasmons de superficie

Mostraram experimentalmente a excitagdo
dos plasmons de superficie

Introduziram os primeiros biossensores
SPR

O fendmeno SPR ocorre quando as frequéncias e os componentes paralelos da onda

incidente TM e da onda SPW sdo acoplados. No caso da reflexdo interna total atenuada

(Attenuated Total Internal Reflection — ATIR), que ocorre na configuracdo de acoplamento

com prismas, a ressonancia de plasmons de superficie resulta na transferéncia de energia dos

fotons incidentes para os plasmons de superficie, reduzindo a energia da onda refletida [6], [7].

A Figura 1(a) mostra o acoplamento das ondas eletromagnéticas com as oscilagdes dos elétrons

livres do metal na superficie entre o metal e o dielétrico externo.
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Dielétrico
Eq > 0
Dielétrico
E Hy E,
X X
z _;ksp
. R &) 6dI
y - F =F - - + y O
\ / Metal
Plasmons de Re{se,;,} <0
Metal Superficie
(a) (b)

Figura 1. Plasmons de superficie propagando-se ao longo da interface metal-dielétrico, onde ¢, é a
permissividade do metal, &4 é a permissividade do dielétrico e a penetragdo do campo em cada elemento é dada
por 8, e 8,,,, para o dielétrico e 0 metal, respectivamente; (a) linhas de campo elétrico e (b) distribuicdo do
campo elétrico, E,, e magnético, H,,, respectivamente.

Fonte: adaptada da referéncia [10].

Como pode ser visto na Figura 1(a), apenas a polarizacdo ou 0os modos de propagacao
que possuem campo elétrico paralelo a superficie do metal sdo capazes de deslocar cargas
elétricas de modo a formar distribuicbes de carga localizadas, e assim excitar os plasmons de
superficie. Na Figura 1(b), pode-se observar que a maxima amplitude do campo ocorre na
interface entre a camada do metal e do dielétrico e que decai exponencialmente em ambos os
lados do metal e do dielétrico. A escala de decaimento do campo é determinada pela constante
dielétrica do metal, a qual pode ser calculada pelo modelo de Drude, conforme a Equagéo (1)
[11].

2
Wp

(1)

()= o)

em que, € é a constante de alta frequéncia do dielétrico, w é a frequéncia de radiacéo, w, € a
frequéncia de amortecimento (damping) e w, € a frequéncia de plasmon de Drude. As

frequéncias sdo dadas pelas Equacdes (2) e (3) [11].

1
wp=<N“) ' @

EgMg




24

Ur
= )
Rbulk

Wq

©)

nas quais, &, é a permissividade do campo elétrico no vacuo, m,, e, e N sdo definidos como a
massa, a carga e a concentragao dos elétrons livres, respectivamente, vy representa a velocidade
dos elétrons de energia de Fermi e R, representa o percurso livre médio dos elétrons de
conducéo do metal.

Este efeito resulta em um forte acoplamento entre a oscilacdo do plasmon e do campo
eletromagnético, resultando na oscilacdo ja conhecida como plasmon de superficie. Para a
geracdo de oscilagbes das cargas livres na superficie do metal, apenas a luz incidente p-
polarizada permite excitar os plasmons de superficie. A Equacdo (1) pode ser escrita em funcéao

do comprimento de onda, tornando-se [11]:

222,

=1-——"7rc
N T RS}

(4)

em que, 4, e A, sdo os comprimentos de onda do plasmon e da colisdo entre os fotons da fonte

de luz e os elétrons excitados no metal, respectivamente.
Um pardmetro importante é a constante de propagacdo do meio, k;, que pode ser

definida como na Equacao (5):
W 21 21
Kiz?\/?i=7\/?i=7ni; )

Hoéo

luz, definida pelos parametros de permissividade (&,) e permeabilidade (u,) no vacuo, e n; é

em que, &; é a permissividade do meio onde se propagaaluze c = /\/— é a velocidade da

o indice de refracdo do meio onde a luz se propaga [11].

De acordo com as equagdes de Maxwell e as correspondentes condi¢bes de contorno
entre as interfaces, a constante de propagacao, k,, da onda de plasmons de superficie que se
propaga ao longo da interface entre o metal e o dielétrico semi-infinito pode ser descrita pela
Equacéo (6) [11]:



25

— 2_77'- gm (’Dgext

: (6)
P (D) + exe

na qual, ¢, (1) representa a constante dielétrica do metal e ¢,.,; € a constante dielétrica do
dielétrico. A Equacéo (6) é especifica para camadas de metal-dielétrico semi-infinitas, porém,
ela é aplicada para aproximacGes de acoplamento em prismas, como a configuragdo de
Kretschmann [11].

Como é verificado pela Equacdo (4), a permissividade do metal tem partes real e
imaginéria, &,(1) = &,(1) + ig, (1), 0 que implica que na Equagdo (6). A constante de
propagacao do plasmon de superficie também é composta por uma parte real e outra imaginaria.
A parte imaginaria de kg, representa a atenuacéo das ondas SPW devido as absor¢Ges do metal

e a perda de radiacdo, e é escrita de acordo com a Equacéo (7) [11].

(7)

o 2@ < £t (Dt )3/2
A (e, 0) \EmD) + Eexe)

A partir das Equagbes (5) — (7), podem-se construir as curvas de dispersdo ou as
constantes de propagacdo dos meios, como mostra a Figura 2. Sempre que a constante de
propagacdao da luz no dielétrico externo (k) assume valores abaixo da constante de propagacao
do plasmon de superficie (ks,) e abaixo da frequéncia do plasmon do metal (w, ), ndo ha
excitacdo do plasmon de superficie. Para conseguir gerar o fenébmeno SPR, portanto, é
necessario aumentar o indice de refracdo do dielétrico externo, o0 que permite criar um sensor

de medida de indice de refragdo de elevada sensibilidade [11].
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A
k, ' ke, = kysen0 [}
[ v =k
3 \Y
g ksp (M/D)
c
@
S
g v
i ksp,(M/S)
>

key = kgp Constante de Propagacao (k)

Figura 2. Constante de propagacéo em funcéo da frequéncia. (1) — Onda luminosa incidente no meio dielétrico
(kg), (11) - onda evanescente (k.,), Il —onda evanescente igual a constante de propagacéo, (V) - curva de
dispersdo da onda de plasmons de superficie para a interface metal-dielétrico (M/D), (V) - curva de dispersédo
para a interface metal-substrato (M/S).

Fonte: adaptada de [12].

Em combinagdo com a onda propagada, k,, que € a componente incidente paralela a
interface metal-dielétrico, existe uma outra componente que € perpendicular a interface, k,.
Usando a Figura 1(b) como referéncia, e aplicando o teorema de Pitagoras e a lei de conversao
de energia, pode-se escrever a constante de propagacdo na interface metal-dielétrico, como

mostra a Equacdo (8) [12].
k% = k2, + kZ;, (8)

para a qual, k,; € um valor imaginario e € inferior a componente k,, 0 que permite concluir
que existe uma diminuicdo exponencial do campo eletromagnético na direcdo x, que €
dependente do meio em que a luz se propaga (metal ou dielétrico externo) [12].

Como pode ser observado na Figura 1(b) e na Figura 2, a distribuicdo do campo elétrico
é assimétrica. A intensidade do campo elétrico possui sua maior concentracdo no dielétrico
externo, uma vez que a profundidade de penetracdo da onda no dielétrico € muito superior a do
metal. Assim, sempre que a espessura do metal € comparada com a profundidade de penetracao
da onda no metal, pode-se gerar a ressonancia de plasmons de superficie. As pequenas
variagdes do indice de refragdo perto da camada do metal afetam a intensidade de transmissao

da luz, permitindo obter uma elevada sensibilidade [12].
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Existem diversos métodos para gerar o fendBmeno SPR em sensores, utilizando prismas,
guias de onda, fibras Opticas convencionais ou microestruturadas. O principio de
funcionamento é 0 mesmo, ou seja, para uma variacao do indice de refracdo do meio externo,
consegue-se que o comprimento de onda ou a intensidade da luz mude. Os valores iniciais
destes parametros sao alterados conforme sdo variadas as caracteristicas da interface metal-
dielétrico M/D (tipo de material, espessura, entre outros) [12].

As configuragdes de Otto e Kretschmann utilizam um prisma como meio de propagacgao
da luz para a construcdo do sensor. Neste tipo de configuragdo, aplica-se 0 metodo da reflexao
total atenuada. A onda luminosa que se propaga incide no prisma e é refletida para a parte
interna do prisma sempre que o angulo critico e definido pelo indice de refracdo do prisma e
do metal, cumpra a condigdo de reflex&o interna total. Ao mesmo tempo, é gerado um campo
evanescente que consegue penetrar no metal com uma distancia menor que 100 nm, nas
condicdes adequadas, e penetrar até a regido de interface entre o metal e o dielétrico externo,
também sob condicBes adequadas, o que permite excitar o plasmon de superficie [12]. Para a
analise de desempenho do sensor utilizando esse modelo, existem, dentre outros, 0 modo de
interrogacdo espectral (Spectral Interrogation Mode — WIM), no qual, varia-se o comprimento
de onda de operacdo utilizando uma fonte de luz policromética, e 0 modo de interrogacao
angular (Angular Interrogation Mode — AIM), com a variacdo dos angulos de incidéncia,
mantendo o comprimento de onda fixo por meio do uso de uma fonte monocromatica [13],
[14].

No caso da configuracdo de Kretschmann, a constante de propagacdo da onda

evanescente na dire¢do paralela a superficie do metal, k,,,, é dada pela Equacéo (9) [12]:
w
kep = ?\/e_osené? =k, senf (9)

na qual, g, refere-se a constante dielétrica da silica (substrato) na regido de incidéncia da luz,
como mostra a Figura 3. O parametro 6 é o angulo de incidéncia da luz e d é a espessura do
filme fino metalico. Apenas ondas com polarizagdo TM podem excitar a SPW [12].

Na Figura 3(a) e (b), apresentam-se as duas configura¢fes mais conhecidas de plasmons
de superficie baseados em prisma. Na Figura 3(a) € mostrada a configuracdo proposta por Otto,
no ano de 1968, em que um prisma (g,) € seguido de um dielétrico (&g), normalmente o ar,
que o separa do metal. Quando a luz incide na interface prisma-ar, 0 campo evanescente é

acoplado a partir do plasmon de superficie entre a interface ar-metal. A dificuldade desta
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configuracdo é a sua implementacdo pratica, dada a dificuldade de colocar o metal a uma
distancia pequena, por exemplo 200 nm, do prisma [12].

A segunda configuracéo é conhecida como configuracéo de Kretschmann, estudada no
ano de 1968, sendo até hoje a configuracdo mais utilizada para gerar a excitacdo do plasmon
de superficie na pelicula do metal. Como é mostrado na Figura 3(b), a camada de metal
encontra-se localizada imediatamente apds o prisma, facilitando a construcéo dos dispositivos,

onde o dielétrico é colocado ap6s o metal [12].

ONDA ONDA ONDA

ONDA .
INCIDENTE REFLETIDA
INCIDENTE REFLETIDA

\0>BC,‘

€o

SUBSTRATO SUBSURSRORY

e ETRICH n &n FILMEFINOMETALICO _ Kew d

(b)

Figura 3. Diagrama esquematico das configuracdes de Otto (a) e Kretschmann (b).
Fonte: adaptada de [12].

A ressonancia de plasmons de superficie ocorre quando o nimero de onda da onda
evanescente é acoplado com o nimero de onda da onda de plasmons de superficie com um
angulo de incidéncia especifico. A condicdo de ressonancia para o fendmeno SPR é dada pela
Equacéo (10) [12]:

?Seneres =— (10)

em que, 6, € 0 angulo de ressonancia. Esta condicdo de ressonancia € também o principio
dos sensores SPR, onde o indice de refracdo do analito pode ser mensurado com a detec¢éo do
angulo de ressonancia em um certo comprimento de onda incidente (interrogacdo angular), ou
com a deteccdo do comprimento de onda de ressonancia em funcéo de um determinando angulo

de incidéncia (interrogagéo espectral) [12].
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As condi¢des de ressonancia descritas podem ser claramente visualizadas por meio da
Figura 2, onde as curvas da constante de propagacdo da onda de plasmons de superficie e da
onda evanescente cruzam-se em muitas posicoes entre k., = k,sené e k., = k,, tais como
para vérias configuracdes de angulo de incidéncia e frequéncia (6, w).

Isto mostra que o acoplamento entre a onda evanescente (k,,,) € a onda de plasmons de
superficie na interface metal-dielétrico (M/D), depende do angulo de incidéncia e da frequéncia
da fonte de luz. Outra caracteristica relevante é que a onda de pldsmons de superficie na
interface metal-substrato (M/S) localiza-se a direita da constante méxima de propagacédo da
onda evanescente (kev = kp), assim as duas curvas nunca se cruzam. Isto implica que a
ressonancia de plasmons de superficie nunca ocorrera na interface entre o metal e o substrato

(prisma, fibra optica) [12].
2.2 Fibras Opticas Microestruturadas

Os primeiros trabalhos sobre fibras de cristais fotonicos foram publicados em meados
de 1997, tendo como interesse na época o estudo do controle da dispersdo cromatica e da optica
ndo linear neste tipo inovador de fibra dptica. Por volta de 2005, novos estudos apresentaram
a possibilidade de utilizar as PCFs na fabricacdo de novos dispositivos épticos e sensores,
trazendo significativas inovacbes e abrindo a oportunidade da aplicacdo dessas fibras em
diversas areas tecnologicas, como a fotdnica e areas correlatas.

As principais aplicacdes das fibras dpticas concentram-se na area de telecomunicacdes,
porém, em outras areas, elas apresentam grande potencial. Os guias de onda o&pticos
convencionais guiam a luz gracas ao fendmeno de Reflex&o Interna Total (RIT). Para atingir
a RIT, estes guias de onda precisam de um maior valor de indice de refracdo no ndcleo, em
relacdo ao da casca. No final dos anos 90, houve uma evolugdo nos projetos de fibras opticas,
possibilitando controlar o guiamento da luz por um novo mecanismo fisico, o efeito de bandgap
fotbnico [15], [16].

Em 1991, surgiu a ideia de que o conceito de propagacao da luz nas chamadas bandas
proibidas presentes em estruturas periodicas poderia ser estendido & propagacdo em todas as
direcOes, surgindo assim, fibras dpticas construidas a partir de um novo material: os cristais
fotonicos. A primeira fibra de cristal fotdnico projetada surgiu da ideia de confinar a luz em
um nucleo oco, cercado por capilares de cristal fotdnico 2D dispostos ao longo da fibra. Esse

arranjo possibilitaria o chamado photonic bandgap, que impediria a fuga da luz do nucleo oco
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revestido com as hastes construidas a partir do cristal fotdnico, impedindo a reflex&o interna
total na fibra [15], [16]. Este novo tipo de fibra dptica, chamado de Fibra de Cristal Fotdnico
(Photonic Crystal Fiber - PCF) foi proposto em meados de 1996 como um guia de onda de
baixa atenuag&o, tornando-se cada vez mais sofisticado em termos de técnicas de fabricagdo e
de possiveis aplicaces.

A microestrutura periodica destas fibras é obtida com tamanha precisdo de modo que
as propriedades Opticas como dispersdo, birrefringéncia, ndo-linearidades, além da largura dos
furos que conferem as propriedades tipicas de uma fibra de cristal fotdnico possam ser
controladas, expandindo suas possibilidades de utilizacdo, por meio da melhoria de
propriedades ja existentes e do surgimento de novas funcionalidades, como o guiamento da luz
com baixa atenuacdo em um nucleo oco. Assim, as fibras Opticas de cristais fotbnicos
apresentam uma escala peridédica de comprimentos de onda em toda a sua extensdo. A
necessidade da periodicidade e regularidade dos furos de ar existentes sdo fatores essenciais
para as PCFs [15], [16].

O nucleo de uma PCF é formado a partir de um elemento de cristal fotdnico, baseado
em materiais e geometrias variados, possibilitando a propagacdo da luz por diferentes
mecanismos, e ndo so por reflexdo interna total. Como resultado desse processo, este tipo de
fibra estd revolucionando a tecnologia das fibras Opticas por apresentar novos graus de
liberdade no projeto, fabricacéo e, consequentemente, aplicacdes, 0 que permite a analise de
efeitos de temperatura e pressdo na fibra, ou seja, o ajuste de suas propriedades Opticas e
mecanicas [15], [16].

As PCFs sdo classificadas em trés grupos: PCFs de nucleo sélido, que guiam a luz por
reflexdo interna total (RIT); PCFs de nucleo oco, que guiam a luz por bandgap foténico, e as
PCFs hibridas, que realizam a propagacdo da luz utilizando os dois mecanismos citados,
simultaneamente [15], [16]. A Figura 4 apresenta os diferentes tipos de geometria das estruturas

periddicas: unidimensionais, bidimensionais e tridimensionais, respectivamente [17].

(b) (c)

Figura 4. Exemplos de cristais fotdnicos com geometrias em 1D (a), 2D (b) e 3D (c).
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Fonte: [17].

2.3 Principio da Ressonancia de Plasmons de Superficie em Biossensores

A ressonancia de plasmons de superficie tem sido utilizada como um meétodo de
deteccdo principalmente nas trés Gltimas décadas, como uma plataforma de deteccdo de
interacGes biomoleculares adequada e confidvel para analises clinicas. A técnica possibilita a
medicdo de interacbes em tempo real, com alta sensibilidade e sem a necessidade de
marcadores [19].

Em pesquisas biomédicas, foram desenvolvidas diversas estratégias para marcacao e
caracterizacdo de proteinas com relacdo a sua estrutura, flexibilidade e interacdo com outras
proteinas. Essas estratégias sdo utilizadas para produzir a ligagdo covalente dos marcadores
(biotina, radioisotopos, enzimas) em biomoléculas alvo (proteinas e nucleotideos). Estudos
constataram que o uso de marcadores moleculares pode causar mudancas estruturais nas
configuracdes, afetando a afinidade das moléculas rotuladas com suas biomoléculas alvo, o
que é um desafio para a obtencdo de respostas precisas e confidveis nas medicoes [19], [20]. A

Figura 5 apresenta o diagrama de aplicacdes do fendbmeno SPR em biossensores.
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ambientais aptameros Processamento do Sinal

Figura 5. Aplicacdo do fendmeno SPR em biossensores.

Fonte: Autoria Prépria.

A deteccdo sem marcagdo elimina a necessidade de marcadores ou corantes
especializados, permitindo a medicdo da sensibilidade dos analitos alvo e possibilitando a

utilizacdo de biomoléculas nativas, sendo assim, biologicamente relevante para abordagens de
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sensoriamento. Dentre os diversos métodos de deteccdo para biossensores estudados nas
Gltimas décadas, a técnica de ressonancia de plasmons de superficie mostrou-se uma alternativa
livre de marcacdo para monitoracdo de interagdes biomoleculares em tempo real [18], [21].

Desde a sua introducao no inicio dos anos 1990, a técnica SPR tem mostrado ser uma
das tecnologias mais relevantes para a determinacao de especificidades, afinidade e pardmetros
cinéticos durante a ligacdo de macromoléculas em diversos tipos de ligacdes, incluindo as
ligacOes entre proteinas, proteinas e DNA, enzimas, membranas, virus e diversos outros. Esta
técnica Optica mede as variagdes no indice de refracdo nas proximidades de camadas finas de
metal ou nanoparticulas metalicas em resposta as interacGes biomoleculares [22]-[24].

O principio de funcionamento de biossensores SPR baseia-se na imobilizacdo de
agentes tais como anticorpos, enzimas, peptideos e DNA na superficie metalica, fazendo-se
fluir a solucdo das amostras por essa regido, denominada regido sensora. As variagdes no
angulo SPR, que é o angulo onde a refletividade possui seu menor valor, pode ser determinado
atraves da variacdo do angulo de incidéncia e pelo registro da intensidade da luz refletida
durante as reagdes de ligacdo bioldgica entre as diversas biomoléculas [25].

Estudos continuos tém sido desenvolvidos no sentido de aprimorar o potencial de
aplicacdo do SPR em biossensores, utilizando mecanismos de obtencdo do efeito que
aumentem a eficacia da técnica, aplicando-a consequentemente em areas biomédicas,
ambientais e industriais. A literatura tem documentado aplica¢cdes do SPR no diagndstico de
doencas, na descoberta de novas drogas e farmacos, na detec¢cdo de patégenos em alimentos,
dentre diversas outras aplicacdes, tornando a SPR uma das mais versateis técnicas para a
construcdo de biossensores, fornecendo excelente desempenho analitico em termos de alta

sensibilidade e resposta rapida sem a necessidade de marcadores e em tempo real [26], [27].

2.4 Sensores SPR construidos a partir de PCF com perfil em “D”

O potencial das fibras microestruturadas tem sido explorado nos ultimos anos para
aplicagdes em sensores baseados no principio SPR. A Figura 6 apresenta exemplos de
configuracBes utilizadas em sensores SPR construidos a partir de PCFs, na qual, em (a) é
mostrada uma estrutura hexagonal com dois aneis de capilares circundando o nucleo. Nesta
estrutura, camadas de ouro e um liquido ndo especificado foram inseridos seletivamente no
segundo anel dos capilares da fibra. Existe ainda um capilar central de dimensGes menores que

os demais, utilizado para facilitar o acoplamento de fase entre os modos propagados. Ainda
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nesta estrutura, o pitch (distancia centro a centro entre dois capilares) é de 2 um, e o diametro
dos furos, dc, di1 e d», apresentados como valores multiplos do pitch séo, respectivamente,
0,45A, 0,6A e 0,6A. A espessura da camada de ouro inserida nos capilares é de 40 nm. Esta
estrutura foi proposta em 2007 por Hassani e seu grupo de pesquisadores [28].

A partir da configuragdo mostrada na Figura 6(a), diversas outras foram propostas. Na
Figura 6(b), é apresentada uma configuracéo sensora construida a partir de uma PCF de nucleo
oco, proposta para sensoriamento de indices de refracdo. Esta configuracdo foi proposta em
2015 [29] e consiste em um nucleo oco preenchido com um liquido ndo especificado e
circundado por nanofios de prata.

A estrutura mostrada na Figura 6(c) ilustra uma PCF de nucleo oco com perfil em “D”.
Esta fibra foi proposta por [30] e alguns outros pesquisadores com certas variacdes na
geometria e pode ser construida também com PCFs de nucleo solido. Na Figura 6(d), é
apresentada uma estrutura de quatro capilares circundados por um anel de ouro e um
revestimento de Ta,Os, proposta também em 2015 [31]. Por ultimo, a Figura 6(e) mostra uma
configuragdo sensora construida a partir de uma PCF em que a amostra é detectada na
superficie externa da estrutura dos capilares que se apresentam com diametros irregulares. Esta

configuracéo foi apresentada em 2016 [32].

Figura 6. Diagrama estrutural de alguns biochips SPR construidos a partir de PCFs, (a) PCF hexagonal com
dois anéis de capilares; (b) PCF hexagonal de ndcleo oco preenchido circundado por nanofios de prata e
preenchido por liquido; (¢) PCF com perfil em “D”; (d) Estrutura com quatro capilares e revestimento de

diferentes metais; (e) PCF com capilares de diferentes didmetros e mecanismo externo de deteccgéo.
Fonte: adaptada de [28]-[32].

As PCFs com perfil em “D” tém atraido a atencdo de estudos para aplicagdes em

sensoriamento SPR. Nesta configuracéo, a fibra é polida removendo-se parte da casca, onde
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sera depositado o filme metalico. Neste tipo de fibra, a camada metéalica é posta muito proxima
ao nucleo, promovendo uma forte interagdo com a amostra a ser analisada pelo sensor. Foi
constatado que esta configuracdo promove um aumento no desempenho do sensor devido as
configuragdes da deposicdo do metal externo a fibra [33]. Recentemente, diversos tipos de
sensores SPR utilizando PCFs com perfil em “D” tém sido relatados.

Um exemplo de PCF com perfil em “D” é mostrado na Figura 7, na qual, os capilares
sdo dispostos em uma geometria hexagonal, onde pode ser visto o filme fino metélico
depositado sobre a face lixada da fibra [34].

A configuracdo mostrada na Figura 7 € o diagrama esquematico do escopo deste
trabalho, na qual d representa o diametro dos capilares, A representa o pitch e dc representa o
didmetro do nucleo da fibra. De acordo com a literatura estudada, constatou-se que o perfil em
“D” facilita a implementagao pratica, pois a detecgdo € feita de forma externa a fibra de modo
gue ndo haja preocupacao com preenchimento dos capilares ou método de deposicao interna,

tendo em vista as dimensdes micrométricas da PCF.

Filme Fino
Metalico (Au)

Nucleo
Sélide (S;0,)

Figura 7. Esquema de um biochip éptico construido a partir de uma fibra microestruturada de nicleo sélido
com perfil em “D” na qual d representa o didmetro dos capilares, d. representa o didmetro do nicleo e A
representa o pitch.

Fonte: Adaptada de [37].

A modificacdo da geometria da fibra altera a resposta do sensor, por exemplo, 0
aumento na profundidade do lixamento faz com que o comprimento de onda ressonante tenha
sua frequéncia variada. Dessa forma, estas fibras podem ser ajustadas para operar em diferentes
comprimentos de onda de acordo com a necessidade da aplicacdo a que elas forem destinadas
[35].
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Além disso, conforme mencionado, quanto mais lixada a face da fibra, mais a superficie
metélica se aproxima do nucleo, permitindo forte acoplamento entre 0 modo propagado no
nacleo e o analito. Utilizando essa configuracdo, pesquisadores chegaram a um sensor cuja
sensibilidade é de 7300 nm/RIU e a figura de mérito € de 216 [36], [37]. O conceito de figura
de meérito € mostrado no Capitulo 3Também foi relatada a simulagcdo numeérica para PCFs em
formato de “D” de nucleo oco, onde um liquido de alto indice de refragdao (RI = 1,39) foi
inserido no nucleo oco da PCF, obtendo-se uma sensibilidade de 6430 nm/RIU na faixa de
operacdo de 1,33 — 1,34. Isto mostra que o valor imaginario méximo para o indice de refracéo
efetivo € de ner = 2,5 x10°°, 0 que indica que as perdas foram de aproximadamente 19,9 dB/cm
no comprimento de onda de 684,6 nm [36]-[38]. Estudos atuais mostram a aplicacdo de PCFs
em formato de “D” em biossensores, utilizando uma combinacdo de grafeno e prata na

configuracédo da regido sensora, cComo mostra o esquema apresentado na Figura 8.

Analito

Metalica (Ag)

Figura 8. Esquema de um biochip éptico construido a partir de uma fibra microestruturada de ndcleo oco com
perfil em “D”.
Fonte: adaptada de [39].

Como pode ser visto na Figura 7, o primeiro anel da microestrutura € formado por
capilares cujos diametros sdéo menores que os do segundo anel. Este arranjo foi feito para se
obter um melhor acoplamento entre a polarizagdo de pldsmons de superficie e 0 modo
propagado no nucleo, cujo diametro é representado na Figura 7 por dc [37]-[39].

Em sequéncia ao estudo e desenvolvimento de sensores SPR em fibras de cristais
foténicos com perfil em “D”, foi demonstrada por [41] uma configuracdo de PCF de ndcleo
s6lido que apresentou uma resolucéo de 9,8x10° RIU. Nesta configuragdo, foram excluidos
alguns anéis de capilares proximos ao nucleo com o intuito de aumentar a excitagdo dos
elétrons na superficie metalica. Este arranjo resultou na obtencéo de uma perda maxima de 70

dB/nm em um comprimento de onda de 650 nm, com um analito cujo indice de refracdo é de
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1,36. Este estudo ainda comparou as configuragdes em “D” entre fibras convencionais ¢ PCFs.
A sensibilidade e resolucéo obtidas nas fibras convencionais e de cristais fotonicos foram de
2,8 x10°nm/RIU e 3,6 x10° RIU e 10x10° nm/RIU e 9,8x10° RIU, respectivamente [37]-[39].

2.4.1 Metodologia de Projeto do Sensor Optico PCF-SPR

Este trabalho objetiva o estudo e o desenvolvimento de um biochip SPR em fibras
Opticas microestruturadas. Para tanto, foi desenvolvido o modelamento matematico para a
realizacdo de uma analise paramétrica das caracteristicas envolvidas na construcdo do sensor,
com respeito ao substrato éptico, definindo pardmetros de propagacdo e uma forma de
deposicdo do metal e utilizacdo da geometria microestruturada no desenvolvimento da estrutura
sensora, chamada de biochip optico. O estudo envolveu simulacGes e comparacdes com
modelos de sensores ja existentes com algumas topologias propostas e ja citadas.

A estratégia de projeto de sensores PCF-SPR adotada neste trabalho tem como objetivo
garantir um acoplamento eficiente entre 0 modo propagado no nucleo da fibra de cristal
fotbnico e o modo de plasmon de superficie através da otimizacdo da estrutura do biochip.

Sabe-se que o desempenho dos sensores PCF-SPR é notavelmente dependente das
estruturas que os formam. Assim, uma pequena alteracdo na estrutura pode causar variagoes
significativas no desempenho do sensor, como mostram os trabalhos citados em [29]-[33].

Portanto, torna-se necessario investigar a influéncia de diversos parametros no
desempenho dos sensores SPR, por meio de uma investigacdo numérica sistematica, que tem
como objetivo proporcionar a concepcao de biochips SPR em fibras microestruturadas.

Através da expansdo da funcao de propagacdo da luz extraida da equacdo de onda, pode-
se estimar as propriedades modais como atenuacéo, dispersdo e birrefringéncia, tendo aplicacédo
complexa em termos de simulacdo em fibras microestruturadas. Muitos estudos tém sido
publicados utilizando diversos metodos e técnicas de analise destas estruturas. Esta Secdo
apresenta 0 embasamento matematico utilizado no estudo da propagacdo da luz em fibras
microestruturadas levando em conta a sua geometria peculiar.

Para analisar os fendmenos de reflexdo e difracdo em um angulo arbitrério, é utilizada
a técnica FDTD. Esta técnica é bastante relevante e versatil e foi introduzida e adaptada para
as PCFs. Este trabalho utiliza a abordagem numeérica e computacional, com a qual, por meio

de softwares de simulagéo de diferengas finitas no tempo foram simuladas e observadas as
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propriedades das fibras de cristais fotdnicos com e sem o material plasménico que caracteriza
0 biochip SPR.

A formulacdo matematica adotada nas simulagdes teve como base a descri¢do classica
da equacdo de onda oriunda das equacbes de Maxwell, em que a funcéo dielétrica do material
foi obtida de acordo com a equacdo de onda para o campo elétrico na forma vetorial como

mostra a Equacdo (11) [42].

0)2
VxVxE(r) = £(r) = E(), (11)

em que, ¢ é a funcdo dielétrica que varia de acordo com o tipo de material e r é a direcdo de
propagacdo da onda, utilizado para caracterizar a funcdo dielétrica da onda em funcdo do
material da fibra.

Em uma fibra cuja geometria apresenta um r paralelo ao eixo da mesma tem-se que

e(r) = &(r,), em que usualmente sdo obtidas solu¢Ges na forma de onda plana dadas por

el(Bri—wt), cujo objetivo é calcular a relacéo de dispersao w(f).

A literatura mostra que existem diversas abordagens que podem ser utilizadas para
solucionar a Equacéo (11), incluindo elementos finitos, onda plana, multipolos. Esses métodos
numéricos sdo necessarios quando se objetiva resultados quantitativos confiaveis do ponto de
vista matematico, porém, nem sempre as formulagdes matematicas podem representar
fielmente as interacGes fisicas. Dessa forma, este trabalho é embasado em formulagdes de
aproximacdes ja utilizadas por diferentes autores que trabalham com o escopo deste estudo
[42], [43].

Conforme j& mencionado, as caracteristicas geométricas da fibra microestruturada
influenciam diretamente nos efeitos da luz propagada pela mesma, bem como na interacédo
entre a onda luminosa e os elétrons na superficie metalica do biochip dptico, denominada regido
sensora.

Além da quantidade de capilares, do seu didmetro e disposicao na fibra, outro parametro
influenciador na obtencdo da curva SPR € o pitch (A — distancia centro a centro entre dois
capilares). De acordo com o comprimento de onda utilizado na fonte luminosa, o pitch pode
apresentar significativa influéncia na propagacao da luz [42].

Sabe-se que as fibras microestruturadas podem propagar ondas em uma ampla faixa do
espectro eletromagnético que se estende da regido visivel (0,5um) até o ultravioleta

(0,01 um). Este trabalho analisa o acoplamento modal e a refletividade de uma fonte luminosa
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de 800 nm, ou seja, situacdes em que A < A. O fato de que a matéria prima da fibra possui
uma funcdo dielétrica superior a do ar permite que sejam realizadas as aproximacoes citadas,
tendo como base a equacédo de onda. Os efeitos dessas variagdes sdo mostrados no Capitulo 4.

Matematicamente, a aproximacdo da equacdo de onda para fibras microestruturadas é
obtida pela imposicdo de uma regido de contorno em que o campo elétrico é nulo nas interfaces
de ar (6Q). Uma vez que o campo elétrico, representado pelas relages de auxiliares é dado
por D = ¢E ndo apresenta divergéncias, tem-se que 0 = eV-E + E - Ve = €V - E, reduzindo a
Equacao (11) a [43]:

2
w
~VZE(r) ~ &, — E(),  E(Mlresn =0, (12)

na qual, g, > 1, e as solucdes para a onda plana, na forma ei(Bri—ot) a0 longo do eixo da
fibra, sdo dadas por (13) [43]:

~VZE(r.) + BPE(r)~ &% E(r), E(r)lresn =0, (13)

em que, VZ é o Laplaciano em duas dimensdes no plano transverso.

A natureza escalar da Equacdo (13) torna o problema passivel de aproximacgoes usuais
para escalares existentes na matematica. Dessa forma, a Equacéo (13) é representada como na
Equacéo (14) [43]:

(1)2

VJZ_lP(rJ_) + S(TJ_)C_Z‘P(TJ_) ~ B*Y¥(r,) , (14)

aplicada, neste trabalho, a PCFs que operam em comprimentos de onda curtos (1550 nm).
Quando a Equacdo (13) serve para aproximar o campo e a funcdo dielétrica dos
capilares com as condicGes de contorno, obtendo-se E igual a zero na interface preenchida por
ar (capilares), nota-se, neste caso, que se torna equivalente a Equacéo (14), em que ¥ é zero na
interface preenchida por ar. A equacgdo escalar, apresentada em (13), pode ser separada,

obtendo-se, como resultado desta separacdo de variaveis, a Equacédo (15) [43].
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2
Cc
w = /ni+nﬁ= Qi+(n—ﬁ> , (15)
b

na qual, Q) = ;—ﬁ é a frequéncia associada a propagacao longitudinal da onda plana com a
b

relagdo de dispersdo, por exemplo, (€, « ) e Q, € a frequéncia associada com a localizagdo

da luz confinada na microestrutura da fibra; n,;, € o indice de refracdo do material base da fibra,
e varia arbitrariamente de acordo com o tipo de material, este indice de refracdo também esta
associado a frequéncia de propagacéo da onda plana.

Estes calculos sdo permitidos gracas a condicdo de fronteira de Dirichlet presente na
Equacao (13), podendo ser generalizada para fibras microestruturadas [43].

Outro fator de relevante importancia no estudo da propagacdo da luz nas geometrias
propostas sdo 0os modos propagados. Este estudo foi realizado através de uma variacdo das
diferencas finitas para calcular o modo fundamental propagado na fibra (Eigenmode Problem).

A Equacdo (15) foi reescrita como em (16) [43]:

c
w = n—w/yzA‘2 + B2, (16)

b

para a qual, y € um valor adimensional que caracteriza o confinamento da luz na fibra. Esta

grandeza tem concepcdo puramente geométrica, sendo dessa forma dependente apenas do

- A . . d “n . .
didmetro normalizado do capilar, dado por — em que, d = diametro do capilar, e A = pitch,
conforme mencionando anteriormente.

Ainda, a partir da Equacdo (13), tem-se que y é um autovalor para 0 modos,

representado pela equacédo bidimensional de Schrodinger, mostrada em (17)[43]:
_AZVJZ_qJ(rJ_) =Y*¥(r,), Lp(rJ_)|rJ_E§Q =0. (17)

A funcdo de onda (W) sujeita-se a condi¢des rigorosas de fronteira, correspondendo a
uma barreira de potencial infinito na regido dos capilares. Dessa forma, o célculo das
propriedades de dispersdo éptica na PCF podem ser obtidos a partir da Equagéo (17) [43].

As equagOes matematicas apresentadas nesta Secdo foram utilizadas na reviséo

sistemética da geometria da fibra microestruturada proposta e das PCFs convencionais. A
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solucdo da Equacdo (17) para o modo fundamental propagado na fibra foi obtida através de
métodos computacionais.

Os modos de propagacéo sdo elementos chave que caracterizam a propagacao em fibras
Opticas. O mesmo conceito aplica-se as fibras microestruturadas. Em um Unico capilar, a
equacéo de onda obedece as condi¢oes de fronteira influenciadas pelo indice de refracdo efetivo

do material de acordo com a Equacéo (18) [43]:

—N*VEW(r,)) = Vsca P (L) (18a)
(rJ_)lrJ_E&l =n- VLp(rJ.)lrJ_eé'ﬁ' (18b)

em que, N é um vetor unitario normal & regido de contorno dada por 5.

A Figura 9 apresenta o diagrama esquematico que representa a funcao da equacédo de
onda, apresentada na Equacdo (18), em que ¢é analisado o pitch em funcdo do diametro do
capilar, a fim de que possa ser simulado o comportamento da luz propagante em cada um dos
capilares. Os calculos sdo os mesmos, independentemente da quantidade de capilares existentes
na fibra. Computacionalmente, é projetada uma malha para cada capilar. As condicdes de
contorno de Dirichlet sdo aplicadas dentro e fora da estrutura, representadas por 9 e 04,

respectivamente [43].

Figura 9. Modelo de célula unitaria hexagonal utilizada na anlise da propagacéo da luz em um capilar.
Fonte: Autoria Prdpria.
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Portanto, a partir da analise das equac6es de propagacdo em fibras microestruturadas,
chegou-se a conclusdo de que € necessaria a resolucdo de um problema de autovalor em um
dominio que tem como principais variaveis o didmetro do capilar e o pitch. Isto deixa o
Laplaciano e as condic¢des de contorno invariaveis, transformando a forma hexagonal do cristal
fotonico que constitui a fibra em uma estrutura passivel de ser representada por uma equacgao

simples para cada capilar, conforme mostrado na Equacéo (19) [43].

/ 3
R=A £ ~ 0,53A. (19)
2T

O valor obtido com a Equagdo (19) representa a area da célula unitéaria do capilar. Para
calcular a equacdo de autovalor em coordenadas radiais e, finalmente, analisar-se os modos

propagados na fibra, é utilizada a Equacéo (20) [43].

~NOF + T ~ V¥ (), ¥(3) =W R =0 20

A solucdo é obtida através da combinacdo linear das fungdes de Bessel J, € Yy, € 0

autovalor é determinado através das raizes da Equacdo (21) [43].

L 1
34 1d 1d 37
I P Yeasca | Yo (Exycasca) =Jo (Exycasca) Y; —m Yeasca |- (21)

Geralmente, a Equacdo (21) sé apresenta solu¢do no ponto em que:

1

{d 2 }— 2 3 %01 2T o | 10 66:53.26) (22)
A;YCCLSCCL - mal’lpg% al,l - )] ] ) )

na qual, a representa os coeficientes dos modos propagados e n e m sdo a n-ésima funcéo de
Bessel com sua m-ésima raiz, respectivamente. Por exemplo, ]n(an,m) = 0. Particularmente,

tem-se que ag, =~ 2,405 € a; ; = 3,8317.
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Expandindo ambos os lados da Equacdo (21) em funcdo do ponto de primeira ordem
em amboS V. qscq € %, obtém-se uma equacao em que 0 Y,q4scq POde ser isolado obtendo-se assim

uma solucdo analitica aproximada na forma da Equacéo (23) [43].

2

C

chasca = (Cl + —2d> ’ (23)
Cs =%/

para a qual, os valores de C;, C, e C5 (coeficientes da funcdo de Bessel) sdo, aproximadamente,
-0,2326, 2,7040 e 1,0181, respectivamente.
Em fibras Opticas, as propriedades de dispersdo geralmente sdo apresentadas em funcéo

do indice de refragdo efetivo, n.pr = cp /w, versus 0 comprimento de onda no espago livre,

A= CZ”/w. A partir da Equacéo (16), tem-se que [43]:

2

Yy (A
ey = ”J 1= (3) @)

A Equagdo (24) esta de acordo com a literatura que diz que n.rr aumenta quando o
comprimento de onda é diminuido aproximando-se de n,; (indice de refracdo da silica) em
PCFs de silica.

As principais caracteristicas que descrevem o desempenho de um biossensor SPR sdo:
sensibilidade, linearidade, resolugdo, acuracia, reprodutibilidade, faixa dinamica, limite de
deteccdo e limite de quantificacdo. A sensibilidade é a taxa de variacdo da saida do sensor de
acordo com a varia¢do no mensurando. Em sensores SPR que utilizam o modo de interrogacao

angular, a sensibilidade é obtida por meio da Equacdo (25) [44].

( 56, ) 1 1
Onef substrato npcostr n?—nﬁf , (25)
em que, 6, ¢ angulo de reflexéo e ng é o indice de refracdo do substrato dptico.

Na interrogacdo por comprimento de onda, a sensibilidade no guia de ondas optico €
dada pela Equagédo (26) [44].



43

52y _ 1
E - dnwg_dnef 1 (26)

guia de ondas an i

an an . ~ PRT . . ;.
na qual, d—;f e ﬁ representam a disperséo para o indice efetivo do plasmon de superficie e

a dispersdo cromatica do guia de ondas, respectivamente.

Além da refletividade minima, que determina o pard@metro conhecido como posicao de
ressonancia, ha as caracteristicas da curva a e . Os parametros assimetria e largura de banda
sdo determinados a partir dos valores de a e . A posicdo de ressonancia, a assimetria e a
largura de banda s&o parametros que possibilitam avaliar a qualidade de um biossensor SPR
[45].

A largura de banda, I, ¢ calculada pela relagdo mostrada na Equagao (27) [45]:

T=a+p. (27)

O parametro I' é descrito em termos da largura maxima a meia altura (Full Width at

Half Maximum - FWHM) da curva SPR. A assimetria € obtida pela Equacéo (28):
_EB
G=rC. (28)

A sensibilidade refratométrica, a faixa dinamica e o limite de deteccdo sdo figuras de
mérito normalmente utilizadas como medida de desempenho de biossensores propostos na
literatura. A faixa dindmica descreve a faixa de indices de refracdo ou concentracdo dos analitos
que podem ser medidos pelo biossensor SPR. O limite de detec¢do ou LOD (Limit of Detection)
indica a habilidade de um biossensor detectar um analito, o que é importante na determinacao

da seletividade do dispositivo [45].
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3. METODOLOGIA DE PROJETO DO BIOCHIP OPTICO PCF-SPR

A vantagem em se utilizar métodos numéricos de andlise é que estes permitem resolver
os problemas onde a estrutura tem papel relevante, como é o caso deste trabalho, visto que o
método planar ndo é adequado para a analise das microestruturas da PCF.

Os metodos numeéricos possibilitam realizar estudos de intensidade dos campos
elétricos e magneéticos em toda a estrutura, ter um ambiente gréafico de simulagdes, realizar
simulacbes em 3D, dentre diversas outras vantagens. O elevado consumo de memoria pode ser
um fator desfavoravel a analise computacional, aumentando o tempo de processamento. Desta
forma, torna-se essencial a utilizacdo de softwares que otimizem o estudo, unindo precisao nas
simulagdes com economia de memdria e menor tempo de processamento dos dados [41].

Este trabalho realiza um estudo tedrico que teve inicio com a obtencdo de equacdes e
parametros geométricos a serem utilizados na analise numérica e computacional de um sensor
SPR baseado em fibras microestruturadas com perfil em “D”. Também foi obtido
experimentalmente o perfil em “D” a partir do lixamento de uma face da superficie da fibra,
seguido de observacfes microscopicas para a definicdio de uma metodologia propria de
obtencao do perfil em “D”.

A incorporacdo de camadas metalicas na estrutura proporciona um novo padrdo de
sensoriamento e este padrdo tem seu perfil e vantagens comparados aos sensores épticos
construidos com fibras Opticas convencionais em termos de integracdo, acoplamento da luz e
sensibilidade. Para tanto, é fundamental o conhecimento detalhado do substrato e das condi¢des
de propagacdo da luz, estudados a partir das equacOes de Maxwell, incorporando o modelo de
Drude-Lorentz para a obtengdo da ressonancia entre a luz e o filme fino, para finalmente obter-
se as curvas de refletividade e os graficos de acoplamento da luz usando o método das
diferencas finitas e 0 método EME (Eigenmode Expansion), uma variacdo de diferencas finitas
utilizada para a analise modal em fibras dpticas. Este solver esta disponivel na ferramenta de
simulag&o utilizada neste trabalho.

Para melhorar o desempenho do sensor, existe um conjunto de parametros que podem
ser alterados, tais como: espessura e formato da deposi¢do do metal; constante dielétrica do
metal e do dielétrico, por meio da utilizacdo de outros metais ou da combinacdo de varios
metais diferentes; configuragdo do sensor; tipo de fibra utilizada (como, por exemplo, fibras

PCF e fibras do tipo D); estrutura do sensor, entre outros.
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Este trabalho avaliou as alteracdes que a modificacdo da geometria da fibra acarreta na
obtencdo da curva de refletividade, que representa a sensibilidade em sensores SPR,
inicialmente foram obtidas as curvas de refletividade ou reflectéancia para as PCFs comerciais
de nucleo solido e oco, utilizando os modos de interrogacdo angular (AIM) e espectral (WIM)

A segunda etapa do estudo consistiu em analisar a geometria do pitch, obtendo-se
curvas normalizadas em relacdo ao diametro dos capilares. Foram obtidas curvas de
refletividade resultantes da interagdo da onda luminosa com os elétrons livres na superficie do
ouro.

Apds o estudo da interacdo da luz com os plasmons de superficie do metal (ouro) nas
PCFs comerciais foram propostas algumas configuracdes de fibras microestruturadas em que
a geometria foi alterada através da remocao de capilares, da modificacdo do diametro do nucleo
e do pitch. Foram propostas fibras microestruturadas de nucleo sélido e os resultados das curvas
de refletividade e espectro de energia da onda sdo vistos no Capitulo 4.

Finalmente, na etapa experimental do trabalho, foi definida uma metodologia de
preparacédo da fibra para a obtencéo do perfil em “D”, descrita na Se¢éo 3.2.

Além dos parametros utilizados para definir o desempenho de um sensor ou biossensor
SPR, ja citados ao longo do presente trabalho, adotou-se um pardmetro quantitativo mais
compreensivo, que, embora ndo substitua a sensibilidade como um método direto de avaliacdo
de um sensor, tem sido empregado para avaliar o desempenho de sensores em alguns trabalhos
relevantes sobre o tema. Este parametro é a figura de mérito (Figure of Merit — FOM), que

pode ser definida pela Equacéo (25) [34].

m(ev.RIU™Y) (25)
FWHM (ev) '

FOM™ =

na qual, m é a inclinagdo da posi¢do do pico de ressondncia por RIU, de forma a mostrar a

melhor sensibilidade para o sensor, tanto em funcéo da mudanca absoluta de energia, como da
largura do pico de ressonancia.

O modelo computacional foi desenhado e simulado utilizando-se os mddulos MODE e

FDTD do software Lumerical Solutions®. Adicionalmente, utilizou-se uma biblioteca da

linguagem Python, especifica para a analise modal em PCFs, chamada Polymode [46]. Esta

ferramenta possibilitou a analise do desempenho das fibras em funcéo do indice de refracdo

efetivo e das perdas, além de contabilizar outros parametros como abertura numérica e

disperséo.
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A revisdo sistematica das fibras microestruturadas consistiu em duas etapas: simulacdes
e experimentos. A Secdo 3.1 apresenta as simulacdes obtidas atraves das ferramentas
computacionais, bem como a proposta de modificacdo das geometrias comerciais existentes
com a finalidade de se estudar o comportamento da luz nas estruturas modificadas, de forma a
se obter resultados das curvas de reflexdo da luz nestas geometrias modificadas, comparando-
se a sensibilidade das fibras propostas com a sensibilidade dos biochips com perfil em “D”

existentes na literatura.

3.1 Anélise Computacional

Inicialmente, foram simuladas duas fibras microestruturadas existentes no laboratorio
de Fibras Opticas do IFPB, com o intuito de comparéa-las com as fibras propostas para a
construcao do biochip - etapa experimental deste trabalho.

As fibras dpticas foram obtidas junto a empresa revendedora Thorlabs, cujo fabricante
é a NKT Photonics. A fibra de ndcleo sélido, ESM-12B (Endlessly Single-Mode), e a fibra de
nucleo oco, HC-800B (Hollow Core), sdo projetadas para atuarem nas faixas de comprimentos
de onda de 700 a 1700 nm (ESM-12B) e 800 nm (HC-800B). Ambas sdo construidas a partir
de silica pura e capilares preenchidos por ar. A Tabela 3 apresenta a descricao dos dados para

as fibras utilizadas nas simulacdes.

Tabela 3. Tipos de fibras utilizadas nas simula¢es com suas respectivas dimensdes.

Diametro Diametrodo Diametro dos Pitch

Fibra Material ) )
Total Nucleo Capilares
ESM-12B Silica 125 pm 12 pm 3,5 um ~8 um
HC-800 B Silica 130 pm 7,5 um ~2,5 um 2,3 um

Fonte: Obtido do Data Sheet do fabricante.

Foi simulada uma fibra microestruturada com geometria hexagonal de acordo com as
especificacdes da Tabela 4. O indice de refragdo da silica foi determinado com a equacéo de

Sellmeier [47]. O diagrama esquematico do biochip SPR utilizando a fibra microestruturada de
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silica € mostrado na Figura 10. Este modelo tem sido utilizado para simular as fibras de ndcleo

solido e de nucleo oco.

Figura 10. Diagrama esquematico do biochip SPR utilizando a fibra com perfil em “D”.

Fonte: Autoria Prépria.

Dentre diversas configuracbes de deposicdo do metal estudadas, foi adotada a
configuragdo com perfil em “D”, onde a fibra é lixada e polida resultando em uma secéo plana
horizontal onde o metal serd depositado, caracterizando a regido sensora do biochip. O indice
de refracdo do metal é obtido utilizando-se o modelo de Drude-Lorentz.

Devido as dimensdes da fibra serem da ordem de micrometros, o perfil em “D” possui
uma implementacao facilitada com relacdo a forma de deposi¢do do metal, a medida que, de
acordo com a literatura estudada, apresenta altos valores de sensibilidade, comparando-se com
outros sensores SPR baseados em fibras microestruturadas existentes.

As aplicacbes praticas de sensoriamento requerem que O Sensor opere com
comprimentos de onda fixos. Uma vez que o propdsito desta analise € servir de base para a
fabricacdo de uma fibra que servird como biochip Optico, a anélise das fibras foi realizada
através dos métodos de interrogacdo angular (comprimento de onda fixo e variagdo dos angulos
de incidéncia da luz) e espectral (angulo fixo e variacdo dos comprimentos de onda da luz
incidente), e os resultados das curvas de refletividade da luz em funcéo do angulo de incidéncia
e da faixa de comprimentos de onda sdo mostrados no Capitulo 4.

Para a obtengdo dos resultados preliminares, foi utilizado um laser de 800 nm de
comprimento de onda como fonte de luz para a interrogacdo angular e mantido o angulo de

incidéncia em 70° variando-se os comprimentos de onda na faixa de 400 a 1000 nm na
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interrogacao espectral. O valor do angulo foi obtido nas simula¢bes com testes dentre alguns
outros valores variados ate 90°.

Este estudo também objetiva servir de base para a obtengéo experimental da curva SPR
utilizando, inicialmente, 0 modo de interrogagéo angular (AlM). Dessa forma, foi escolhida a
fonte de luz com comprimento de onda fixo em 800 nm, disponivel no laboratério de Fibras
Opticas do IFPB. A justificativa para a utilizacdo deste valor de comprimento de onda esta nas
fibras comerciais utilizadas como referéncia para o presente estudo. A fibra de cristais
fotdnicos de nucleo oco (HC-800B), s6 propaga a luz até este valor de comprimento de onda.
A de ndcleo sélido (ESM-12B) possui uma faixa de propagacdo compreendida entre 700 e
1700 nm.

Dessa forma, a fim de que a comparacao seja dada em valores iguais de comprimento
de onda, fixou-se o valor da fonte em 800 nm. Além disso, durante as andlises, verificou-se
que a curva SPR obtida nas configuracdes, cuja regido sensora é constituida a partir de filmes
finos de ouro, apresentou bons resultados, tanto para as fibras comerciais, como para as fibras
propostas, enquanto que em outros valores de comprimento de onda, verificou-se que as
melhores curvas foram obtidas utilizando-se a prata como material plasménico. Porém, a
oxidacdo é inerente a prata e reduz significativamente o desempenho de um sensor quimico ou
bioldgico que utiliza solugdes aquosas como analito.

As fibras simuladas séo feitas de silica pura e tem o nlcleo sélido também de silica. Em
ambas as fibras, a espessura do metal depositado foi de 50 nm e o comprimento adotado para
a regido sensora foi de 3 cm. O analito utilizado para a obtencdo das curvas de reflectancia foi
a agua, cujo indice de refracdo, n, é de aproximadamente 1,33. As variacdes do pitch em
unidades ndo apresentaram quaisquer alteracdes significativas, porém como é mostrado no
Capitulo 4, o pitch expresso como multiplo do didmetro dos capilares apresenta variacdo no
acoplamento entre a fonte luminosa e os plasmons de superficie.

Foram desenhadas 6 configuracgdes de fibras microestruturadas, as quais foram
simuladas e comparadas com as fibras da Tabela 3. O diagrama das fibras simuladas é
mostrado na Figura 11. A estrutura das fibras é constituida por: (1) nucleo sélido cujo

didmetro é representado por dc, (2) capilares, (3) filme fino de ouro, (4) analito (agua).
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Figura 11. Fibras microestruturadas propostas neste trabalho: (a) fibra composta de um anel de seis capilares
com didmetro do nlcleo maior que os demais; (b) fibra com 6 capilares; (c) fibra com 5 capilares; (d) fibra com
4 capilares; () fibra com 3 capilares; (f) fibra com 2 capilares.

Fonte: Autoria Prdpria.

A Tabela 4 apresenta os dados referentes as fibras utilizadas nas simula¢fes e mostradas

na Figura 11.
Tabela 4. Dados das fibras microestruturadas utilizadas nas simulagoes.
Configuracéo Pitch Didmetro do nucleo (dc)  Diédmetro dos capilares (d)
Fibra 1 2 pm 12 pym 4 um
Fibra 2 2 um 8 um 4 pum
Fibra 3 4 pm 8 um 4 um
Fibra 4 4 pm 8 um 4 um
Fibra 5 4 pum 8 um 4 pum
Fibra 6 5um 8 um 4 um

Fonte: Autoria Prdpria.
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Esses valores foram adotados nas simulagdes para manter a correspondéncia de valores
com os dados das fibras comerciais utilizadas, apresentados na Tabela 3 a fim de comparar 0s
resultados obtidos nas curvas SPR.

A metodologia de projeto do biochip dptico PCF-SPR realizou uma revisao sistematica
da geometria da PCF a partir das seguintes caracteristicas de simulacéo:

= Fonte luminosa de 800 nm de comprimento de onda;

= Regido sensora de 3 cm;

= Filme metalico de ouro com 50 nm de espessura;

= Agua como analito;

» Variagio do indice de refracdo do analito em unidades de 1x107;

= Analisou o acoplamento da onda luminosa com os plasmons de superficie;

= Utilizou o Software Lumerical Solutions® e Linguagem de programagio Python.

3.2 Metodologia de obtencéo do perfil em “D” na fibra de cristal fotonico

Esta etapa constitui o inicio da etapa experimental do trabalho. A literatura mostrou
diversas configuracGes de biochips baseados em PCFs com perfil em “D”, porém nestas
configuracBes citadas em [27]-[31] por exemplo nenhum destes biochips foi caracterizado
experimentalmente Apds a analise numérica e computacional dessas estruturas o presente
trabalho objetiva a obtencdo experimental das curvas de reflectancia através do método de
interrogacdo angular. A etapa experimental do trabalho consistiu em preparar a fibra
microestruturada para a obten¢do do perfil em “D”. Dessa forma, foram adotados alguns
métodos de remocdo da casca através de lixamento. Optou-se por utilizar a fibra
microestruturada de ntcleo sélido para a obtengao do perfil em “D”.

O procedimento para obtengao do perfil em “D” seguiu as seguintes etapas:

1. Foi selecionada uma amostra da fibra com 5 cm;

2. A amostra foi visualizada no microscépio inicialmente com o minimo valor de
aumento que foi de 10x, apos verificar-se que a fibra estava integra deu-se inicio
ao processo de lixamento.

3. Inicialmente a fibra foi fixada em uma superficie plana, e foi lixada com uma
lixa de gramatura 400 e observada ao microscépio. Verificou-se que a fibra
estava totalmente arranhada e desgastada, pois quanto menor a gramatura da

lixa, mais grossa é a sua granulacgéo, a lixa foi descartada.
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4. Foi escolhida uma lixa com gramatura 2000, repetiu-se o passo 3 e verificou-se
que esta lixa era adequada para lixar este tipo de fibra.

5. O lixamento foi realizado em uma Unica dire¢do, sendo contadas as quantidades
de vezes que a lixa foi passada sobre a fibra que a cada etapa era observada ao
microscopio e sua imagem capturada com a camera acoplada a ele.

6. Foram feitas 2, 10,25, 40, 50 e 100 repeticGes descritas no passo 5 na fibra. Ao
final as imagens foram analisadas e verificou-se que o perfil em “D” foi obtido
com 50 repeti¢cGes sem provocar desgaste na fibra. As imagens da fibra lixada

sdo mostradas no Capitulo 4.

A Figura 12 apresenta o fluxograma da metodologia de obtengdo do perfil em “D”

relatada no trabalho.

Visualizacio
Obtengio do Amostra
perfil em com 5 c¢cm de Lixamento
. comprimento

Variacio na
gramatura
das lixas e

visualizacao

Figura 12. Etapas da metodologia adotada para a obtengéo do perfil em “D”.
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O microscopio com camera acoplada da marca LEICA Microsystems, referéncia
Leica DM 500, utilizado no experimento faz partes dos equipamentos existentes no Laboratorio

de Fibras Opticas do IFPB, bem como as lixas e a fibra.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Este Capitulo apresenta os resultados obtidos nas simulacdes e na etapa de obtencéao
experimental do perfil em “D” na fibra microestruturada, que foram realizadas utilizando os
métodos descritos no Capitulo 3. A Figura 11 mostra as alteracdes realizadas na geometria das
fibras simuladas, com o objetivo de obter a melhor configuragéo que resulte em uma estrutura
apta a ser um sensor ou biossensor optico.

As seis fibras simuladas foram comparadas com PCFs comerciais cujos dados foram
apresentados no Capitulo 3. Conforme ja mencionado, as curvas de reflectancia e o
acoplamento de poténcia da luz incidente na regido sensora, cujo comprimento (L) € de 3 cm,
foram obtidas a partir de uma fonte de luz cujo comprimento de onda é de 800 nm. As Figuras
13 e 14 mostram as curvas de reflectancia e o acoplamento da luz para as fibras comerciais,
cujas especificacbes sdo mostradas na Tabela 1.

As curvas de reflectancia em funcgéo do angulo podem ser vistas na Figura 13 e as curvas
em funcdo do comprimento de onda na Figura 14, nas quais, a curva azul representa a fibra de
nucleo sélido e a curva verde a fibra de nicleo oco. Na Figura 13, nota-se que o angulo de
ressonancia obtido para as PCFs comerciais € muito menor que o angulo de ressonancia obtido
em fibras convencionais, por exemplo. Foram feitos os célculos e eles confirmaram que o
angulo de ressonéancia nas fibras microestruturadas realmente é pequeno. Na Figura 14, o modo
de interrogacgéo espectral mostra que o comprimento de onda de ressonéancia para ambas as

fibras ocorreu em aproximadamente 650 nm.

e Reflectincia ESM-12B
e Reflectiancia HC-800B

Reflectancia

56 7 8 9 101112 13 14 1516 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30

f\ngulo de Incidéncia da Luz (°)
Figura 13. Curvas SPR obtidas com o modo de interrogacdo angular nas PCFs comerciais utilizadas como

parametro de calibracdo para as fibras propostas.
Fonte: Autoria Prépria.
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Figura 14. Curvas de reflectincia para as PCFs de ndcleo sélido e oco obtidas através da interrogacdo espectral.
Fonte: Autoria Propria.

Neste caso, as curvas obtidas com a fibra de nicleo oco foram melhores do que as
curvas obtidas com a fibra de nucleo sélido, porém, a largura total a meia altura (Full Width at
Half Maximum — FWHM) é grande, o que resultou em uma figura de mérito ndo muito
adequada com relacdo a abertura da curva.

Com relacgéo ao acoplamento da luz incidente na fibra com os pldsmons de superficie
na regido sensora, nota-se que o pico de perdas Opticas por acoplamento foi maior na fibra
microestruturada de nucleo oco, o que sugere melhor acoplamento entre 0 modo propagado na
fibra e os plasmons de superficie, gerando uma curva SPR melhor neste tipo de fibra.

Em aplicacOes préaticas de sensoriamento, a flutuacdo na intensidade da luz inserida na
fibra é variada a fim de que seja obtido o valor exato de poténcia luminosa que resulta em maior
sensibilidade. Por isso, essas imagens do acoplamento do campo, juntamente com as curvas de
reflectancia que garantem se ocorreu ou ndo o SPR, servem como atributos validos para analise

e discussdo de que estrutura pode ser ou ndo qualificada como um bom sensor.
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Figura 15. Intensidade do acoplamento éptico entre 0 modo propagado no nlcleo e os plasmons de superficie
(a) fibra microestruturada de nucleo solido; (b) fibra microestruturada de nicleo oco.
Fonte: Autoria Prépria.

Conforme conhecimento da autora, ndo ha, até o presente momento, relatos escritos
gue comprovem gue a microestrutura da fibra diminui a poténcia inserida na mesma, devido
ao fato de os capilares que formam a microestrutura atuarem como filtros atenuadores da
poténcia luminosa. Com relacdo ao angulo de ressonancia, entre os artigos que serviram de
embasamento tedrico, nenhum deles citou em qual &ngulo de ressonéncia o SPR ocorreu nas
fibras microestruturadas, porém, os resultados mostrados no presente trabalho levam a crer que
a microestrutura da fibra diminui a poténcia de energia que chega a regido sensora, tendo em
vista que a luz incide longitudinalmente a fibra.

Nas Figuras 16 e 17, podem ser vistas as curvas de refletancia obtidas pelos modos de
interrogacao angular e espectral, respectivamente, para as fibras (a) e (b), ambas compostas por
seis capilares, cujo desenho é mostrado na Figura 11. Na fibra (a), representada pela curva de
reflectdncia na cor azul, o diametro do nucleo foi alterado com o objetivo de observar o
comportamento da luz nesta configuracao, enquanto que nas demais configuracdes, o diametro
do nacleo sélido é igual ao diametro dos capilares. O valor do FWHM foi melhor com a fibra
de nucleo maior, no modo AIM, porém, a minima reflectancia com um bom FWHM, ou seja,
a melhor largura de banda (o mais estreita possivel) na metade do valor da poténcia (50%), foi
obtida com a fibra cujo didmetro do nucleo é igual ao diametro dos capilares (curva na cor

verde).
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Figura 16. Curvas de reflectdncia em funcéo do angulo de incidéncia da fonte de luz, para as fibras (a) e (b)
mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Propria.
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Figura 17. Curvas de reflectancia obtidas através do modo de interrogacgéo espectral, para as fibras (a) e (b)
mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Prépria.
A Figura 18 mostra o acoplamento da luz incidente com os plasmons de superficie na
regido sensora. Nao houve mudancas significativas com relacédo a intensidade de acoplamento

da luz nas fibras (a) e (b) mostradas na configuracdo da Figura 11.
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Figura 18. Acoplamento da luz incidente com os plasmons de superficie para as configurac@es (a) e (b)
mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Propria.

As Figuras 19 e 20 mostram as curvas de reflectancia obtidas com os modos angular e
espectral para as fibras (c) e (d), com 5 e 4 capilares, respectivamente. Conforme foi discutido,
a diminuicdo na quantidade de capilares “aproximou” a geometria microestruturada da
geometria convencional. Isto resultou em um aumento do angulo de ressonancia. Como pode
ser visto nas Figuras 19 e 20, a fibra com 4 capilares apresentou uma curva mais suave e um

FWHM menor.

1
0,95
09
085
08
0,75
0.7
0,65
0,6
0,55
0,5
0,45
0.4
0,35
03
0,25
0.2
0,15
0,1
0,05
0

PCF 5 Capil
PCF 4 Capil

ancia

A

Reflect

42 425 43 435 44 445 45 455 46 465 47 475 48 485 49 495 S0 505 51 51,5 52 525 53

Angulo de Incidéncia da Luz (°)

Figura 19. Curvas de reflectdncia em fun¢éo do &ngulo de incidéncia da fonte de luz, para as fibras (c) e (d)
mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Prépria.



58

PCF 5 capilares

ancia
[—]
a

PCF 4 capilares

Reflect

400 500 600 700 800 900 1000

Comprimento de Onda (nm)
Figura 20. Curvas de reflectncia obtidas através do modo de interrogacao espectral, para as fibras (c) e (d)

mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Prépria.

A Figura 21 mostra o acoplamento da luz nas fibras de 5 capilares (a) e quatro capilares
(b). O que se pode perceber é que a distribuicdo da energia luminosa ocorre em um
comprimento maior da regido sensora na fibra com 4 capilares. Na fibra que tem 5 capilares, a
energia concentrou-se em um ponto da regido sensora, entre 1,5 e 2,5 cm. Ou seja, 0 SPR
ocorreu em 1 cm de regido plasmoénica em um angulo de ressonancia de aproximadamente
44,550,
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Figura 21. Acoplamento da luz incidente com os plasmons de superficie para as configuragdes (c) e (d)

mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Prdpria.
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As ultimas configuracdes propostas e simuladas foram as fibras (e) e (f), mostradas na
Figura 11, onde a quantidade de capilares em cada uma delas é de 3 e 2, respectivamente.

As Figuras 22 e 23 apresentam as curvas de reflectancia obtidas com os modos angular
e espectral para PCFs com 2 e 3 capilares. De acordo com a Figura 22, o angulo de ressonancia
obtido foi de 50,5 © para as duas configuracdes de fibras (2 e 3 capilares). As curvas
assemelham-se. Tanto na Figura 22 quanto na 23 os valores de reflectancia minima foi zero em

ambos os modos de interrogagéo.
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Figura 22. Curvas de reflectancia em funcdo do angulo de incidéncia da fonte de luz, para as fibras () e (f)
mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Prdpria.
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Figura 23. Curvas de reflectancia obtidas através do modo de interrogagao espectral, para as fibras (e) e (f)
mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Prdpria.

A Figura 24 mostra a intensidade do acoplamento da luz incidente com os plasmons de
superficie presentes na regido sensora para as fibras de 2 e 3 capilares. Ndo houve diferencas
significativas com relacdo ao acoplamento da luz nas duas estruturas, porém, nota-se pela
Figura 24 que, em ambas as fibras, a energia apresentou um comportamento crescente com
relacdo a intensidade, concentrando-se na area da regido sensora compreendida entre 2,25 e 3

cm.

SPR

Angulo de Ressonancia (°)

zn| ep ojudwe[dody Ip dpepisudju]

0 0,25 0,5 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2 2,25 2,5 3
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Figura 24. Acoplamento da luz incidente com os plasmons de superficie para as configuragdes (e) e (f)
mostradas na Figura 11.
Fonte: Autoria Propria.



61

A Tabela 5 apresenta os resultados do desempenho obtido com relacdo aos parametros:
FWHM, assimetria, largura de banda e sensibilidade refratométrica, para todas as
configuracGes simuladas e comparadas com as fibras de cristais fotdnicos comerciais, usando

0 modo de interrogagéo angular.

Tabela 5. Resultado do desempenho das configuracdes de biochip éptico analisadas utilizando o método de

interrogacéo angular.

Assimetria Largurade  Sensibilidade Figura

Configuracio FWHM (°) (G) () Banda (I') Refratométrica Mérito
©) (Sgp )/(RIU)

ESM-12B 4.6 2,84 19,2 1300 2,5
HC-800B 4,5 1,409 26,5 1600 3
Fibra a 0,65 1,088 30,7 2020 23
Fibra b 1 1,127 33,6 2040 16,7
Fibra c 0,4 1,018 89,8 2075 111,275
Fibra d 0,4 1 89,08 2150 111,25
Fibra e 0,2 1,008 100,6 3600 252.,5
Fibra f 0,2 1,008 100,6 3600 252,5

Fonte: Autoria Prdpria.

A Tabela 6 apresenta os resultados do desempenho obtido com relagdo aos parametros:
FWHM, assimetria, largura de banda e sensibilidade refratométrica, para todas as
configuracGes simuladas e comparadas com as fibras de cristais foténicos comerciais, usando

0 modo de interrogacdo espectral.
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Tabela 6. Resultado do desempenho das configuracdes de biochip éptico analisadas utilizando o método de

interrogacéo espectral.

Figura de

Configuracio FWHM (nm) ASS[TE:;;a ©) Sen(s;ll);l)l/c(l;(:;)(sn) i\l/lg:‘;.t:;
ESM-12B 70 0,8970 489 9,14
HC-800 B 75 0,8897 474 8,8
Fibra a 75 0,8897 467 8,53
Fibra b 50 0,9264 485 13,1
Fibra ¢ 55 0,9185 489 11,82
Fibra d 40 0,9412 497 16,5
Fibra e 50 0,9265 504 13
Fibra f 50 0,9265 504 13

Fonte: Autoria Prdpria.

Uma das etapas da pesquisa consistiu na analise das equacdes de propagacdo de onda
na fibra microestruturada, dessa forma, as equacdes apresentadas no Capitulo 3 serviram de
base para a simulacdo e a obtencdo das curvas e dos graficos de campo mostrados na Figura
25.

A Figura 25 apresenta um resumo da simulacdo da maioria dos aspectos que
influenciam a propagacdo da luz nas PCFs. Ela foi obtida utilizando-se a linguagem de
programacdo Python e a biblioteca Polymode, como ja citado na metodologia, e mostra
basicamente como o pitch dos capilares e seu didametro influenciam no indice de refracdo
efetivo (eixo y) em funcdo do comprimento de onda normalizado pelo pitch. As simulacdes
foram feitas para as fibras comerciais ja citadas de nudcleo sélido e oco, respectivamente, e
contemplam os parametros fundamentais de propagacdo em fibras Opticas convencionais
também aplicaveis as fibras microestruturadas, tais como, abertura numérica e disperséo.

Na Figura 25 (a) e (c), ¢ mostrada a variacdo do indice de refragdo efetivo em funcéo
do comprimento de onda pelo pitch, para as fibras de nacleo oco (linha pontilhada) e de nucleo
solido (linha solida) nos modos de interrogacdo angular e espectral, respectivamente. Ja na
Figura 25 (b) e (d), sdo mostrados os diagramas de acoplamento da luz no nicleo e nos capilares
das fibras de ndcleo oco e solido, respectivamente. O acoplamento dos modos foi calculado a

partir das funcOes de Bessel e da fungéo de autovalor apresentada no Capitulo 3.
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Figura 4. indice de refragio efetivo em fungio do comprimento de onda normalizado pelo pitch, (a) indice de
refracdo efetivo em funcdo da razdo entre o comprimento de onda e o pitch nas simulacées realizadas com o
modo de interrogacéao angular; (b) espectro da distribuicdo da energia da luz propagante na fibra de ndcleo oco;
(c) indice de refracdo efetivo em funcdo da razdo entre o comprimento de onda e o pitch nas simulagées
realizadas com o modo de interrogacédo espectral; (d) espectro da distribuicdo da energia da luz propagante na
fibra de nlcleo solido
Fonte: Autoria Prdpria.

Conforme mencionado, a etapa experimental do trabalho consistiu na preparacdo da
fibra para a obtencdo do perfil em “D”. A Figura 26 apresenta a amostra utilizada (uma fibra

comercial de nucleo sélido) cujas caracteristicas sdo mostradas na Tabela 3, antes de ser lixada.

Capilares Casca e revestimento externo

Figura 26. PCF de nucleo sélido sem lixamento.
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A Figura 27 mostra a fibra polida com o perfil em “D”. O polimento foi feito com 50
repeticbes de movimento da lixa sobre a fibra em uma Unica direcdo. As imagens mostram
aumentos de 100x (a) e 400x (b) para a PCF. A fibra foi iluminada com a luz do proprio

microscopio durante a analise da amostra.

Nucleo solido

Nucleo solido

Casca Casca

Figura 27. PCF com perfil em “D” obtido experimentalmente. (a) fibra aumentada 100x; (b) fibra aumentada
400x.

Conforme citado na metodologia, movimentos cujas repeticdes excedam 50 vezes
estragam a fibra. Uma etapa intermediéria € mostrada na Figura 28, cujo nimero de repeticGes

do lixamento foi de 25 vezes.

Figura 28. PCF lixada com 25 repetices.
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O fato das fibras comerciais possuirem dimensdes reduzidas em comparacdo com as
fibras convencionais dificultou a obtencéo de resultados experimentais neste trabalho. Aponta-
se como possiveis solu¢Bes a melhoria da instrumentacdo e de alguns recursos laboratoriais
necessarios a obtencdo experimental das curvas SPR com as PCFs comerciais, bem como a
proposta de fabricacédo de fibras microestruturadas de dimensdes maiores. A Figura 29 mostra
uma comparacdo das dimensdes entre a PCF comercial ESM-12B e uma fibra Optica
convencional de polimero.

PCF ESM-12B

Fibra de PMMA

Figura 29. Comparacéo entre as dimensdes da PCF comercial de nicleo sélido e uma fibra convencional de
polimero.



66

5. CONCLUSAO

Este apresentou a proposta de utilizacdo de fibras Opticas microestruturadas para a
confeccdo de um biochip oOptico baseado no fendmeno de ressonancia de plasmons de
superficie para aplicacbes em areas que tenham interesse em estudar a interacdo entre
substancias bioldgicas e filmes finos metalicos. Estes biochips opticos sdo o elemento central
de um sistema de biossensoriamento. Para a validacdo do estudo foram obtidas as curvas de
refletividade que caracterizam o fendmeno SPR. Estas curvas foram geradas utilizando-se
dados de PCFs comerciais e, posteriormente, estes dados foram comparados aos obtidos com
as curvas das configuracdes de biochips propostas no trabalho. A obtengdo das curvas SPR
com as PCFs comerciais e com os diagramas de fibras propostos foram obtidas a partir de dois
métodos de interrogacdo, 0 método angular e o espectral. Foram discutidos os valores dos
angulos de ressonancia e dos comprimentos de onda de ressonancia obtidos. O espectro de
distribuicdo do campo evanescente bem como sua distribuicdo na regido sensora também foi
analisado.

A partir das configuracfes geomeétricas das fibras estudadas, optou-se pela fibra com
perfil em “D” para a constru¢do do biochip, por se tratar de uma configuragdo em que se pode
realizar a detecgdo das amostras sem a necessidade de manipulagdo do mensurado internamente
a fibra, trazendo facilidade de implementacdo no caso das futuras analises experimentais. Os
resultados apresentados validam a teoria estudada e mostram que é possivel obter um
dispositivo sensor construido a partir de fibras microestruturadas que apresente todas as
vantagens esperadas de um bom sensor, aliando a facilidade de instrumentacdo do ponto de
vista do modo de interrogacdo angular e fabricacdo com alto desempenho e possibilidade de
versatilidade de aplicacGes, seja em sensores ou biossensores.

E importante notar que a “vantagem” da diminuicdo do angulo de ressonancia para a
obtencdo do fendbmeno SPR em fibras microestruturadas é o fato de ndo ter que ser preocupar
em obter a instrumentac@o necessaria para um angulo préximo de 90 graus especificamente,
como no caso da instrumentacdo do SPR em fibras Opticas convencionais. Sabe-se que, neste
tipo de fibra, a investigacdo angular acaba sendo de dificil implementacdo, optando-se pela
investigacdo espectral na maioria dos casos. Isso faz com que, gragas & microestrutura da fibra
e a diminuicdo do angulo necessario para a ressonancia, as implementacdes no modo AlM,
geralmente utilizadas em prismas devido & menor dificuldade de instrumentagdo, possam ser

utilizadas em PCFs, simplificando também a instrumentacdo para essas fibras, em contraste
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com as fibras Opticas convencionais. Dessa forma, utilizando-se um comprimento de onda
especifico, nota-se que a perda de energia da onda luminosa incidente é menor e as curvas de
reflecténcia sdo obtidas na regido sensora, sem preocupagdo com um ponto especifico para a
ocorréncia do fendmeno SPR. De acordo com os resultados apresentados, pode-se inferir que
as configuracbes de PCFs modificadas podem ser utilizadas como substrato para a construcao
de um biochip oOptico. Verificou-se que, quanto menor a quantidade de capilares, melhor a
resposta da curva SPR com relacdo ao FWHM, largura de banda e sensibilidade refratométrica,
que foi mensurada pela relagdo entre o &ngulo de ressonancia e o indice de refracdo do analito
utilizado nas simulacdes (agua). A sensibilidade refratométrica foi calculada levando-se em
conta uma pequena variacdo do indice de refracdo do analito, em que An = 1x1073. Dessa
forma, foram obtidos os valores de sensibilidade em fungdo do angulo de ressonéancia das
curvas SPR.

A PCF comercial possui em torno de oito aneis, dispostos em uma geometria hexagonal
de seis capilares, 0 que leva a uma microestrutura de 48 furos. De acordo com os resultados
mostrados neste Capitulo, comprova-se que a medida que a quantidade de capilares é
diminuida, a fibra microestruturada torna-se mais “parecida” com a fibra convencional. De
estudos anteriores, sabe-se que o0 angulo de ressonancia SPR em fibras convencionais é muito
maior do que o angulo de ressonancia obtido com as fibras microestruturadas. Conforme sera
visto, esse angulo aumenta a medida que a quantidade de capilares é diminuida. Outro aspecto
relevante é o forte acoplamento da onda luminosa incidente com os plasmons de superficie na
regido sensora. A distribuicdo da energia luminosa ocorreu em quase toda a regiao plasménica,
0 que permite alguns graus de liberdade com relacdo ao tamanho desta regido, durante a
fabricacédo do biochip, escopo da continuacdo da pesquisa.

Identifica-se como contribuicdes cientificas inovadoras do trabalho a avaliacdo tedrica
da construcdo de uma plataforma optica que explora a interacdo entre filmes finos metalicos,
fibras Opticas microestruturadas e biomoléculas, contribuindo com o desenvolvimento de uma
nova geracdo de biossensores, apresentando perspectivas atraentes para aplicagdes no
diagnostico clinico, podendo ser estendidas a analise de alimentos, controle de processos e

monitoramento ambiental.
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5.1 Sugest0es para trabalhos futuros

Como sugestdes para trabalhos futuros sdo apresentados os seguintes topicos:

e Realizar uma analise matematica para verificacdo dos dados simulados;

e Verificar a possibilidade da implementacdo experimental do que foi relatado nos
resultados;

e Variar o tipo de material que compde a fibra e verificar a possibilidade de
implementacdo de materiais poliméricos;

e Definir métricas e custos para a implementacdo préatica do biochip proposto;

e Realizar analise paramétrica para evidenciar o parametro que melhor descrevera a

eficiéncia do sensor.
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