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RESUMO

Neste trabalho sdo investigadas duas configuracGes transdutoras para o desenvolvimento
de sensores em fibra éptica que possam operar em modo de retrorreflexdo. Na primeira confi-
guracdo, investigam-se os potenciais ganhos na sensibilidade de sensores a fibra para deteccao
de interface entre liquidos imisciveis, resultantes da adicdo de uma ou mais camadas de filmes
finos a ponta sensora da fibra éptica. Em comparacdo com um sensor de fibra nua, a adicao
de filme de ouro apresentou a possibilidade de um ganho de sensibilidade de 13 vezes. Para
uma interface transdutora com multiplas camadas dielétricas, calculou-se um ganho de sensi-
bilidade de 19,5 vezes. Em uma segunda configurac3o, investiga-se o emprego de grades de
difracdo metalizadas, sob o efeito de Ressondncia de Plasmons de Superficie (RPS), para a
confeccao de sensores a fibra acoplados em modo de retrorreflexao, os quais tém o potencial
de atingir sensibilidades 25.000 vezes maiores que a de um sensor de ponta de fibra nua. Foi
implementado um arranjo experimental com emprego de uma grade de aluminio acoplada a
face clivada de uma fibra 6ptica. Com essa configuracdo, foram desenvolvidos diversos esque-
mas experimentais para aplicar o sistema sensor tanto na caracterizacdo do espectro do efeito

de RPS, quanto no seu emprego na determinacao do ponto de orvalho ambiente.

Palavras-chaves: Aluminio; Espectrometria; Ouro; Plasmons de Superficie; Sensores.



ABSTRACT

In this work, two transducer configurations are investigated for the development of optical
fiber sensors capable of operating in retroreflection mode. In the first configuration, the poten-
tial gains in sensitivity of fiber sensors for detecting interfaces between immiscible liquids are
explored by adding one or more layers of thin films to the tip of the optical fiber. In comparison
with a bare tip fiber sensor, the deposition of a gold film can improve the sensitivity by 13-fold.
A transducer interface with multiple dielectric layers, can improve the sensitivity by 19,5-fold.
In a second configuration, the use of metalized diffraction gratings under the effect of Sur-
face Plasmon Resonance (SPR) for the fabrication of fiber sensors coupled in retroreflection
mode is investigated. This configuration has the potential to achieve sensitivities 25,000 times
greater than that of a bare fiber tip sensor. An experimental arrangement was implemented
using an aluminum grating coupled to the cleaved tip of an optical fiber. With this configura-
tion, experimental schemes were developed to apply the sensor system in the SPR spectrum
characterization and in the implementation of a sensor capable of determining the ambient

dew point.

Keywords: Aluminum; Spectrometry; Gold; Surface Plasmon; Sensors.
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1 INTRODUCAO

O sensoriamento em meios fluidos integra uma variedade de processos produtivos e de
monitoramento os quais exigem diferentes capacidades dos sensores empregados. Na inddstria
petroquimica, por exemplo, sensores utilizados na deteccdo da interface agua-6leo sdo sub-
metidos a alta pressdo e temperatura presentes em tanques de separacdo (SPEIGHT, 2014). A
inddstria farmacoquimica, por sua vez, requer a deteccao de diminutas variacdes de agentes
quimicos e bioldgicos presentes em liquidos (HOMOLA; YEE; GAUGLITZ, 1999). Dentre outras
finalidades, sensores de gases estdo presentes na deteccdo de agentes venenosos e explosivos
em 4reas com grande concentracdo de pessoas (BOGUE, 2015), na deteccdo de gases especifi-
cos, como o hidrogénio, em minas(JAVAHIRALY, 2015) e na anélise de dissolu¢des gasosas em
transformadores por parte das companhias elétricas (LIMA et al., 2019).

Um dos métodos mais eficazes para o monitoramento de um meio fluido é a determinacao
de suas caracteristicas épticas, ou seja, do indice de refracdo do fluido estudado. Disponiveis
ha décadas, a refratometria e a cromatografia, ainda sdo, provavelmente, as técnicas mais
utilizadas para afericdo do indice de refracdo de fluidos em ambientes laboratoriais controla-
dos, permitindo a determinacdo desse pardmetro em uma variedade de substancias (HAWKINS;
SCHMIDT, 2010). Todavia, ambas as técnicas, tradicionalmente, recorrem a utilizacdo de equi-
pamentos mecanicamente complexos, inviabilizando o monitoramento de indice de refracdo
em campo.

Uma maneira de se reduzir o niimero de partes mdveis e, consequentemente, a com-
plexidade mecanica de um sistema Optico, é o emprego de fibras dpticas. Imunes a ruidos
eletromagnéticos externos e quimicamente inertes. As fibras oticas s3o utilizadas para confi-
nar e conduzir sinais luminosos, podendo transporta-los eficientemente por quilémetros (UDD;
SPILLMAN, 2011). Devido a essas caracteristicas, dispositivos baseados em fibra dptica, em
comparacdo com suas contrapartes elétricas e mecanicas, costumam apresentar maior robus-
tez quando aplicados em ambientes hostis como nas proximidades de sistemas elétricos de
alta poténcia e ambientes com altas temperaturas e pressdo, como os encontrados nas in-
distrias quimicas e petroliferas (POHORECKI; BRIDGWATER; GALLEGOS, 2010; SPEIGHT, 2014).
Além disso, a utilizacdo de fibras éticas torna mais pratica a adicao de elementos, como, por

exemplo, atenuadores, acopladores, circuladores e isoladores, ao caminho éptico do dispositivo.
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1.1 MOTIVACAO

Empregados ha décadas, os sensores a fibra podem ser encontrados em diversas configura-
cOes. Nessas a interacao entre a luz guiada na fibra e o meio sensoriado pode ocorrer tanto ao
longo da fibra como em sua ponta. Em geral, as fibras utilizadas comercialmente em comuni-
cacdes Opticas sdo fabricadas de modo que a luz guiada em seu nicleo n3o interaja com o meio
externo. Dessa forma, para que o sensoriamento possa ocorrer ao longo da fibra, é necessario
que um trecho dessa fibra seja modificado de forma a permitir que a radiacdo guiada em seu
nlcleo interaja com o meio externo. Dentre as técnicas utilizadas para isso, destacam-se as
fibras de Bragg(AGLIULLIN et al., 2023), as fibras tipo D(HENRIQUE PATRIOTA ALVES, 2020)
e as fibras com heteronicleo(OLIVEIRA, 2023). Por permitirem que o sinal modificado pelo
meio externo seja transmitido ao longo da fibra, essas técnicas sdo particularmente eficazes na
fabricacdo de dispositivos onde a area de sensoriamento se encontra distribuida ao longo de
uma extens3o significativa do meio(SILVA et al., 2018) ou quando se deseja correlacionar areas
de sensoriamento colocadas em série, ou seja, em cascata(da Silva Janior; NASCIMENTO; Martins
Filho, 2021; Da Silva; FILHO; Do Nascimento, 2021).

Os sensores de ponta de fibra, por sua vez, costumam operar por reflectometria, sendo
mais utilizados quando se deseja obter pontos de sensoriamentos discretos. Nestes, a ponta
clivada da fibra é exposta ao meio sensoriado, de forma que o sinal refletido na interface
esta intrinsecamente ligado as caracteristicas 6pticas desse meio. Em geral, sensores de ponta
de fibra sdo mais simples, baratos e de facil manipulacao, se comparados a sensores cuja
interface transdutora se encontra ao longo da fibra. Em Géis, Calvalcanti e Fontana (2022),
foram investigadas as capacidades de uma interface sensora de ponta nua, onde o nicleo
da fibra foi exposto diretamente ao meio sensoriado. Como discutido em mais detalhes na
seccdo 2.1, com um sensor de baixo custo, foi possivel se obter um limiar de deteccio de 1072
Unidades de Indice de Refracdo (RIU), similar ao obtido por Ja'afar et al. (2021) e por (AL-
JANABY; AL-DERGAZLY, 2020). Todavia, como tabelado por (BRIENTIN et al., 2021), a com o
emprego de técnicas mais complexas, como a interferometria(KACHIRAJU; GREGORY, 2012) e a
reflectometria no dominio do tempo(YUAN et al., 2014), é possivel alcancar limiares de deteccdo
inferiores a 102 RIU. Uma opcio para contornar o limite de deteccdo do sensor, é a utilizacio
de técnicas avancadas de tratamento de dados, a exemplo do implementado por Naku et al.
(2023), onde se utilizou de aprendizado de maquina para prever o comportamento oscilatério

de compostos organicos volateis presentes na ponta da fibra, possibilitando a discriminacao de
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suas concentracoes. Embora muito eficazes, a implementacdo desse tipo recurso representa
um aumento significativo na complexidade do sistema de aquisicdo de dados e consequente
no custo do dispositivo.

Um dos maiores limitantes do desempenho dos sensores de ponta de fibra nua supracita-
dos é a baixa reflectdncia obtida na interface transdutora, constituida pelo ndcleo da fibra e
o meio sensoriado. Uma das maneiras mais simples de contornar essa limitacao é a deposicao
de filmes finos semitranslicidos a ponta da fibra, criando uma interface transdutora com mual-
tiplas camadas. Tendo-se isso em vista, foram investigadas computacionalmente os possiveis
beneficios referentes a implementacdo de duas configuracdes de interface transdutoras: uma
com filme de ouro e outra com multiplas camadas dielétricas. Em ambos os casos, pode-se
inferir que a aplicacao do filme fino tem o potencial de melhorar o desempenho do sensor de
ponta de fibra em mais de dez vezes. Além disso, a adicdo de filmes finos a ponta da fibra
pode ser utilizada para atribuir especificidade a interface sensora, como é o caso de Razali et
al. (2020), o qual acrescenta uma camada de proteina sensivel ao chumbo a interface sensora,
e de Salunkhe et al. (2020), que acrescenta um polimero sensivel a temperatura.

Embora constituam uma solucdo simples adequadas a diversas aplicacGes, as interfaces
multicamadas planas resultante da deposicdo de filmes diretamente sobre a ponta da fibra
possuem suas limitacdes. Algumas aplicacdes, como a deteccdo de gases e liquidos em baixas
concentracdes, requerem limiares de deteccdo menores do que as interfaces sensoras planas
se mostram capazes de alcancar. Nesses casos, torna-se necessario recorrer a interfaces sen-
soras geometricamente mais complexas. Dentre essas geometrias, uma das mais utilizadas é
a cavidade de Fabry-Perot. Em suma, esse tipo de dispositivo opera como um filtro, onde
a frequéncia de ressonancia esta intrinsecamente ligada ao comprimento da cavidade. Dessa
forma a cavidade pode ser intencionalmente fabricada de forma a que seu comprimento de-
penda de outros parametros fisicos, possibilitando sua utilizacdo em sensores de umidade
(CHEN et al., 2021), temperatura(ZHAO et al., 2019) e pressdo(GUO et al., 2019; LIU et al., 2020),
por exemplo. Todavia, essa mesma caracteristica torna esse tipo de sensor potencialmente
sensivel a ruidos, muitas vezes, requerendo cuidados especiais na fabricacdo da cavidade e o
emprego de sensores secundarios utilizados como referéncia.

Uma opcao potencialmente mais robusta para fabricacdo de sensores 6pticos é a utilizacdo
de Ressonadncia de Plasmons de Superficie (RPS). Como abordado com mais detalhes no
Capitulo 3, a RPS é um fendmeno 6ptico que ocorre na interface entre um dielétrico e um

condutor. Resumidamente, esse fendmeno ocorre quando um feixe de luz incidente, proveniente
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do meio dielétrico, atinge a superficie condutora com um ndmero de onda igual ao da oscilacdo
natural dos elétrons livres no material. Quando isso ocorre, a energia proveniente do feixe
incidente se propaga sobre a superficie condutora, reduzindo significativamente a poténcia do
feixe refletido pela interface. Uma vez que para a maioria dos condutores sélidos o comprimento
médio de oscilacao dos elétrons livres é bem definido, a RPS ocorre em comprimentos de onda
do feixe incidente bem especificos, causando uma queda abrupta no espectro de reflectancia
da interface transdutora, formada pelo dielétrico e o condutor. Com isso, o fenébmeno pode
ser utilizado na concepcao de dispositivos sensiveis a variacdes de indice de refracdo.

Um dos maiores requisitos dos projetos de sensores baseados em RPS é a determinacdo
de parametros e materiais que possibilitem a obtencao de um feixe incidente com o nimero
de onda necessario para observacdo do efeito. Assim, a maioria dos sensores baseados em
RPS comercialmente recorrem as configuracdes de Kretschmann (1971) ou Otto (1968) as
quais utilizam um prisma para obter o nimero de onda incidente desejado. Uma das maiores
limitacoes desse tipo de configuracdo é o angulo do feixe incidente sobre a interface transdu-
tora necessario para excitacdo de RPS, o qual é determinado pela caracteristicas 6pticas dos
materiais da interface, impossibilitando projetos com angulo de incidéncia frontal, necessario
ao projeto de sensores de ponta de fibra retrorreflexivos. Assim, para implementar esse tipo de
sensor na ponta de uma fibra, faz-se necessario a utilizacdo de estratégias de fabricacdo pouco
escalonéveis(WU et al,, 2019; ZHANG et al,, 2019; ALONSO-MURIAS; VELAZQUEZ-GONZALEZ;
MONZON-HERNANDEZ, 2019).

Uma outra estratégia de fabricacdo de sensores baseados em RPS é a utilizacdo de grade
de difracdo. Embora ainda pouco exploradas em sensores de ponta de fibra, o emprego de
grades de difracdo tras, entre outros, o beneficio de permitir a excitacdo de RPS sob incidén-
cia frontal, como abordado com mais detalhes no Capitulo 3. Isso permite que uma grade de
difracdo fabricada em escala seja mais facilmente acoplada a ponta da fibra. Ressalta-se que,
embora a fabricacao de uma matriz de grade de difracdo requeira a utilizacao de equipamen-
tos complexos, essa matriz pode ser replicada com a utilizacdo de técnicas bem mais simples,
reduzindo drasticamente o custo final de um dispositivo desse tipo. Tudo isso aponta para via-
bilidade dos sensores de ponta de fibra dptica, os quais podem ser configurados com interfaces
transdutoras de diferentes complexidades, de modo a se adequar a diferentes aplicacdes.

Neste sentido, essa tese de doutorado contribui com propostas de configuracdes transduto-
ras para sensores em fibra 6ptica em modo de retrorreflexdo. Inicialmente, foram investigadas

configuracdes de sensores com interfaces transdutoras planares, tomando-se como base a con-
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figuracdo proposta em (GOIS, 2017), concebendo-se estratégias para melhorar o seu limite de
deteccdo. Utilizando os dados experimentais obtidos em (GOIS, 2017), foi implementado um
filtro passa-baixa caracterizado por uma funcdo de média moével, o qual aumentou a acuracia
do sensor, na descriminacdo de agua e Oleo, de aproximadamente 65% para 99,7%. Com
base nesses resultados, foram propostas estratégias para o aprimoramento da sensibilidade da
interface transdutora. Os resultados obtidos no estudo computacional, onde se otimizou a es-
pessura de um filme fino de ouro depositado sobre a ponta da fibra, indicaram um crescimento
de sensibilidade de 13 vezes. Ja os resultados do estudo computacional referente a interface
com multiplas camadas dielétricas indicaram um crescimento de 19 vezes.

Posteriormente, foram propostas interfaces com emprego do efeito de RPS em grade de
difracdo. Foram realizados estudos computacionais onde se otimizou os parametros geométri-
cos para duas configuracdes de interfaces transdutoras com grade de difracdo, originalmente
proposta por (MELO; FONTANA, 2012), abordando quatro op¢des de filmes metélicos: alumi-
nio, cobre, prata e ouro. Para as configuracoes com filmes de ouro, foram realizados estudos
computacionais mais amplos onde se determinou o comportamento da sensibilidade da inter-
face transdutora mediante possiveis discrepancias entre os parametros geométricos otimizados
determinados em projeto e os parametros reais obtidos, decorrentes de erros de fabricacdo.
Tendo-se como base esses resutados, foi proposta uma estratégia para fabricacdo de uma
grade de difracao otimizada, delimitando as tolerancias requeridas para um bom desempenho
da interface sensora. Como n3o foi possivel a obtencdo da grade de difracdo otimizada em
tempo habil para execucao desta tese, foram realizados estudos computacionais onde se de-
terminou a viabilidade de uma grade comercial de baixo custo para realizacdao de experimentos
preliminares.

Foram realizados experimentos para visualizacdo do efeito de RPS na grade de difracdo
comercial. Para isso, foram implementadas as configuracdes dpticas e o aparato de suporte
e alinhamento utilizado nos experimentos. Assim, foi possivel demonstrar a viabilidade da
estratégia para implementac3do da interface transdutora proposta, identificando-se o efeito de
RPS no espectro de reflexdo da fibra.

Finalmente, foi desenvolvido um sistema de deteccdo do ponto de orvalho em grade de
difracdo. Para isso, implantou-se uma nova configuracdo experimental, dotada de um sistema
de resfriamento/aquecimento, incluindo sensores de temperatura. Esse sistema foi utilizado
para provocar, de forma controlada, a condensac3o e evaporacdo do orvalho depositado sobre

a grade, onde observando-se o efeito de RPS no espectro de reflexdo da fibra, foi possivel
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determinar o ponto de orvalho na grade. Com isso, este trabalho comprovou a viabilidade da
interface transdutora com grade de difracdo no sensoriamento de um fenémeno fisico relevante

com potenciais aplicacoes.

1.2 ORGANIZACAO

Esta Tese de Doutorado esta organizada em seis capitulos. O Capitulo 1 contém essa in-
troducao. No Capitulo 2 sdo abordados sensores por retrorreflexdo com interfaces transdutoras
planares, estando subdividido em trés seccdes. Na primeira, encontra-se uma breve descricao
da configuracdo de sensor apresentada em (GOIS, 2017). A segunda apresenta os resultados
obtidos com a implementac3o de um filtro passa-baixas na saida desse sensor. A terceira dis-
cerne sobre o projeto de interfaces sensoras muticamadas, uma com filme fino de ouro e outra
com multiplas camadas dielétricas, apresentando os resultados dos estudos computacionais
onde foram obtidos os pardametros 6timos que maximizam a sensibilidade dessas interfaces.

O Capitulo 3 aborda interfaces transdutoras ndo planares, que se utilizam de grades de
difracdo para fomentar o efeito de RPS, estando subdividido em trés seccGes. A primeira
contém a fundamentac3o tedrica, onde os principios de funcionamento dessas interfaces sdo
abordadas. A segunda, apresenta um resumo dos dados analisados na revisdo sistematica da
literatura realizada sobre o tema. Na terceira, sdo realizadas propostas de interfaces sensoras
utilizando RPS em grade de difracdo, incluindo a otimizacdo e estudo comportamental dos
parametros da grade, bem como uma estratégia para sua fabricacdo. Além disso, s3o apresen-
tados os resultados do estudo computacional realizado para a grade de difracdo comercial de
baixo custo utilizada nos experimentos apresentados nesta tese.

Subdividido em trés seccdes, o Capitulo 4 apresenta os resultados obtidos nos experimentos
realizados para a visualizacdo do efeito de RPS na grade de difracdo comercial. Na primeira
seccao, é descrito o sistema de alinhamento utilizado nos experimentos apresentados nesta
tese. Na segunda, é descrito o sistema de translacao e rotacdo concebido para realizacao
do alinhamento necessario para execucdo dos experimentos apresentados. No terceiro, sdo
apresentados os resultados dos experimentos, onde se registrou o efeito de RPS na grade de
difracao comercial.

O Capitulo 5 apresenta o sistema de deteccao de ponto de orvalho, concebido com o
objetivo de testar a eficacia das estrategias para fabricacao de sensores de ponta de fibra com

a utilizacdo do efeito de RPS em grade de difracdo. Para facilitar a compreensao dos resultados
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experimentais obtidos, a primeira seccdo apresenta uma breve introducdo sobre o fenémeno
caracterizado como orvalho. O segundo, descreve o sistema concebido para realizacdo do
alinhamento e controle de temperatura nos experimentos, cujos resultados sao apresentados
na terceira seccao.

Finalmente, o Capitulo 6 apresenta as consideracdes finais deste trabalho, destacando suas
contribuicoes e propostas de trabalhos futuros. Além disso, o Apéndice A contém a metodologia
e os dados extraidos e tabulados na revisao da literatura, enquanto o Apéndice B contém a

lista de trabalhos publicados referentes a esta tese.
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2 SENSORES POR RETRORREFLEXAO COM INTERFACES TRANSDUTO-
RAS PLANARES

Neste capitulo, demonstramos como o emprego de técnicas de processamento digital de
dados em conjunto com a aplicacdo de uma ou mais camadas metélicas e/ou dielétricas a
parte clivada da fibra éptica, podem aumentar significativamente o desempenho de um sensor
de indice de refracdo de meios liquidos. O estudo é feito com base na proposta de um sensor
de nivel de liquidos imisciveis, desenvolvida por (GOIS, 2017), que, por sua natureza simples,

apresentou baixa relagdo sinal/ruido.

2.1 SENSOR COM PONTA DE FIBRA NUA

Um dos métodos mais simples de se fabricar um sensor de ponta de fibra retrorreflexivo é
utilizar a ponta da fibra como interface. Neste caso, em ao menos um trecho da fibra, o sinal
transmitido ird se propagar, no sentido inverso, no mesmo espaco que o sinal transmitido. Em-
bora outros dispositivos, como circuladores épticos, possam ser empregados para discriminar
esses sinais, a arquitetura proposta em Gois (2017) se baseia em um acoplador 6ptico com

duas entradas e duas saidas, como ilustrado na Fig. 1.

Figura 1 — Arquitetura do sensor reflexivo de ponta de fibra (GOIS, 2017)

Fonte: O Autor (2017)
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Nessa arquitetura, o sinal proveniente da fonte de luz é inserido em uma das entradas do
acoplador éptico, que transmite parte da radiacdo a ponta da fibra, utilizada como interface
sensora e parte da radiacdo, a um detector de referéncia conectado a outra saida do acoplador.
O sinal refletido, por sua vez, é transmitido no sentido contrério, sendo dividido novamente
pelo acoplador e alcancando o detector de sinal e o laser. Apesar de arquiteturas desse tipo
comumente exigirem o emprego de um isolador 6ptico entre o laser e acoplador, neste caso em
especifico, a poténcia do sinal refletido contra-propagado se mostrou insuficiente para causar
instabilidades e riscos a fonte de luz.

Como fonte de luz, nos experimentos descritos com mais detalhes em (GOIS, 2017), foi
utilizado um lazer pigtail com comprimento de onda central de 780 nm (THORLABS, 2013a) e
um acoplador com razdo de acoplamento de 0.5/0.5 (THORLABS, 2011). Os detectores foram
construidos utilizando o fotodiodo FDS 100 (THORLABS, 2013b), possuindo um circuito am-
plificador de um estégio baseado no amplificador operacional LF356 (Texas Instruments, 2015).
Apesar da alta razdo de rejeicao de ruido de modo comum e impedancia de entrada do cir-
cuito de amplificacdo, dada a baixa poténcia do sinal refletido, na ordem de microwatts, os
resultados obtidos em Goéis (2017) apresentaram uma relagdo sinal ruido aquém da ideal.

Resumidamente, os experimentos realizados em (GOIS, 2017) consistem em deslocar verti-
calmente a interface sensora na ponta da fibra por uma regido heterogénea contendo, de baixo
para cima, agua, 6leo e ar. A Fig. 2 ilustra a correlacdo entre a posicao da ponta do sensor e
o sinal obtido durante uma sequéncia de experimentos com quatro ciclos de descida e subida.
No eixo esquerdo estdo referenciados os valores do sinal refletido normalizado, em unidade
arbitraria. No eixo inferior esta referenciada a posicao normalizada da interface sensora, onde
cada unidade representa um ciclo de descida ou subida. Como se pode observar no grafico, a
capacidade de discriminar agua e éleo é muito pequena, para este tipo de sensor. Nas proximas
sessOes empregamos algumas estratégias simples que permitem aumentar significativamente

o desempenho do sensor.
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Figura 2 — Correlacdo entre o sinal médio e a posicdo vertical da ponta do sensor durante quatro ciclos de
medic3o, para o sinal original e filtrado com janelas de dois tamanhos diferentes (GOIS; CALVALCANTI;
FONTANA, 2022)
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Fonte: O Autor (2022).

2.2 EMPREGO DE FILTRO DIGITAL PARA MELHORIA DA RELACAO SINAL-RUIDO

Posteriormente, como relatado em Gdis, Calvalcanti e Fontana (2022), com o objetivo de
melhorar a relacdo sinal ruido do sensor de ponta de fibra retroreflexivo, um filtro digital passa-
baixa foi implementado. Embora implementado em um script de Matlab, o filtro digital foi
mantido o mais computacionalmente simples possivel, de modo a facilitar sua implementacao
em um sistema embarcado. Para isso, optou-se por um algoritimo de média-mével, com janelas
deslizantes variando entre 1 e 20 elementos.

Na Fig. 2, é possivel visualizar a melhora da relacdo sinal ruido com o crescimento do
nimero de elementos da janela deslizante do filtro de média mével. Nesse tipo de algoritimo,
a frequéncia de corte do filtro decresce com aumento do nimero de elementos da janela.
Todavia, o incremento do nimero de elementos da janela acarreta, também, no aumento do
custo computacional do algoritimo e do atraso amostral, o qual também pode ser visualizado
na Fig. 2.

Objetivando melhor quantizar os beneficios da implementacao do algoritimo, os dados
presentes na Fig. 2 foram utilizados em estudo estatistico para inferir a acuracia do sensor
em distinguir a 4dgua, a qual tem o indice de refracao de aproximadamente 1,33 e o dleo,

com indice de refracdo de aproximadamente 1,46, ou seja, uma diferenca de indice de refracdo
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An = 0,15. Para isso, foi definida e calculada a meia distancia entre os valores médios obtidos
para agua e para o 6leo, ou seja,
AR

T = — (1)

onde AR é a diferenca minima entre os valores médios obtidos para 4gua e 6leo, como a
variacdo minima que determina a deteccao entre a agua e o 6leo. Assim, assumindo uma
distribuicao gaussiana para um ruido espalhado em volta do valor médio, definiu-se a funcao
acuracia, acc(z), como a probabilidade de se detectar o fluido esperado, a qual pode ser

calculada por

ace(z) = erf (‘7"> , (2)

20
onde o é o desvio padrdo e erf é a fungdo erro (LARSON; FARBER, 2011).

Conforme essa metodologia, a Fig. 3 apresenta a correlacdo entre acuracia e tamanho
da janela do filtro digital, onde a janela de 1 elemento equivale ao sinal original, antes da
aplicacdo do filtro. E possivel verificar que a precis3o se estabiliza apés um tamanho de janela
correspondente a 13 meios-passos, com um valor de aproximadamente 99,7% . Como esse
principio de deteccao pode ser configurado em uma configuracdo multiponto, permitindo uma
andlise mais abrangente dos sinais aferidos, a precisdo encontrada é aceitavel, incentivando
futuros experimentos em condicdes ambientais mais proximas das esperadas em um tanque
separador.

Todavia, apesar de os resultados terem apontado a viabilidade do sensor com ponta de
fibra nua na diferenciacdo de agua e dleo, o sistema também se mostrou apto a melhorias,
principalmente no que refere a sensibilidade de sua interface sensora. Um dos fatores mais
impactantes na baixa sensibilidade do sensor com ponta de fibra nua é a baixa reflectancia
da interface sensora formada pelo nicleo da fibra e o fluido aferido. Essa baixa reflectancia
se deve, majoritariamente, a dois fatores, o angulo de incidéncia do sinal proveniente da fonte
de luz, normal ao plano da fibra, e a proximidade entre os indices de refracdo dos meios que
compdem a interface. Por exemplo, como calculado em (GOIS et al., 2016), para angulo de
incidéncia frontal, a reflectancia da interface entre o ndcleo da fibra e a dgua é da ordem de
103, enquanto para interface entre a fibra e o éleo é da ordem de 107

Uma possivel solucdo para esse problema ¢ alterar o angulo de incidéncia de forma a explorar

a zona de transicdo para reflectancia total, como a encontrada na curva de reflectancia da
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Figura 3 — Correlacdo entre a acuracia e o tamanho da janela do filtro digital aplicado ao sensor de ponta de
fibra nua (GOIS; CALVALCANTI; FONTANA, 2022)

Fonte: O Autor (2002).

interface entre a fibra e a agua ilustrada na Fig. 4. Todavia, como é possivel observar na
Fig. 4, para o caso da interface fibra-dgua, por exemplo, a reflectdncia total ocorrem para
angulos superiores a 65 graus, ou seja, para angulos maiores do que o angulo de aceitacio das
fibras opticas comerciais. Com isso, a obtencdo do dngulo necessario apenas pela clivagem da
fibra se torna infactivel, sendo necesséria a adicao de outros elementos épticos, como prismas,
a interface sensora, aumentando a complexidade mecanica e, consequentemente, o custo de
fabricacao.

Conforme discutido nas secdes seguintes, demonstra-se que a simples estratégia de adi-
cionar um ou mais filmes finos planares a ponta de fibra, produz aumento significativo de
desempenho para o problema de deteccao éptica de interface entre liquidos imisciveis de baixo

contraste éptico.
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Figura 4 — Dependéncia angular da reflectancia para uma interface silica-agua e comprimento de onda incidente
de 780 nm, calculada com emprego do aplicativo SWSO(CAVALCANTI; FONTANA, 2016).

Fonte: O Autor (2016).

2.3 PROJETO DE INTERFACES SENSORAS MULTICAMADAS
2.3.1 Projeto de interface sensora com filme fino de ouro

Uma solucdo, mecanicamente simples e escalonavel, para o melhoramento da sensibilidade
do sensor com ponta de fibra nua, se da pela deposicdo de um filme metalico fino a ponta
da fibra, formando a interface sensora ilustrada na Fig. 5. Com técnicas de deposicao bem
estabelecidas, cada rodada de deposicao de filme metélico fino pode cobrir um nimero muito
grande de pontas de fibra, reduzindo muito os custos de fabricacao.

Embora ndo seja possivel excitar ondas de superficie em uma interface plana sob incidéncia
normal, adicionando-se a interface um filme de ouro, fino o suficiente para se tornar semitrans-
parente, a refletancia na ponta pode ser aumentada por um fator que pode ser controlado
pela espessura do filme. Desse modo, a correlacdo entre reflectdncia R da estrutura da Fig. 5

e a espessura d do filme metalico pode ser modelada como

71 + 19 exp(—j2kd) 2

R pu
1+ rirg exp(—j2kd) |’
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onde
(nm - nl) - J(’{m - ’fl)
e (N + 1) — J (B + K1) *)
. (n2 - nm) _j('@ - ’fm>
"= e ) — (v ®
k= %(r(nm_jﬁm)v (6)

onde nj, ny e n,, representam, respectivamente, os indices de refracdo da fibra, do fluido
estudado e do metal, k1, ko e K, representam, respectivamente, os coeficientes de extincdo
da fibra, do fluido estudado e do metal, e A representa o comprimento de onda da luz incidente.

Com isso, o software de simulacdo SPRinG (MELO; FONTANA, 2013) foi utilizado para o
célculo de (3). Nestes calculos, a fibra foi considerada como feita de silica, possuindo coeficiente
de extingdo desprezivel, e o indice de refracdo foi calculado a partir de Malitson (1965). O
indice de refracdo e coeficiente de extin¢do do ouro foram extraidos de Weaver et al. (1981).
O indice de refracdo da agua foi calculado por meio da regressio dos dados relatados por
Daimon e Masumura (2007). O indice de refracdo do éleo foi calculado por meio da regressdo

dos dados relatados por Otremba (2007).

Figura 5 — Interface plana com filme de ouro (GOIS et al., 2019).

Fonte: O Autor (2019).
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Para encontrar a espessura d ideal do filme de ouro, para a qual a refletancia diferencial
do dleo em relacdo a dgua é maximizada, as funcdes de refletancia foram simuladas na faixa
0 < d < 19nm, com um comprimento de onda fixo de A = 780nm. A Fig. 6 apresenta a
correlacao obtida entre a espessura d do filme de ouro e as reflectancias da interface sensora
na presenca de agua e Oleo, referenciadas no eixo esquerdo. A Fig. 6 apresenta, também,
a correlacdo entre a espessura d do filme de ouro e a diferenca entre essas reflectancias,
referenciadas no eixo direito. A diferenca entre as reflectancias atinge um valor de pico, de
aproximadamente 2,2 x 1072, para uma espessura de 13nm, o que representa um aumento
de aproximadamente 10 vezes em comparacdo a diferencas entre as reflectancias da interface
sem o filme de ouro.

Figura 6 — Correlac3o obtida entre a espessura do filme de ouro e reflectancias ( absoluta e diferencial ) da
interface sensora na presenca de dgua e 6leo (GOIS; CALVALCANTI; FONTANA, 2022).

Fonte: O Autor (2022).

Para melhor inferir o potencial impacto do aumento da diferenca entre as reflectancias na
sensibilidade do sensor com a adicao de um filme de ouro otimizado, de 13nm de espessura, foi
realizada uma simulacdo de acordo com o procedimento a seguir. Primeiramente, a média dos
valores obtidos experimentalmente com a interface na presenca de dgua e dleo, representada na
Fig. 2, foram utilizados para determinar o fator de conversao entre unidades de refletancia para
unidades de sinal experimentais. Posteriormente, utilizando o aumento de aproximadamente
10 vezes na diferenca entre refletancias, inferiu-se o valor médio do sinal refletido para uma

interface com filme de ouro otimizada em unidades de sinal. Por fim, considerando que o
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ruido nos detectores seja majoritariamente devido a fontes externas, ou seja, independam
da magnitude do sinal luminoso, os ruidos obtidos nos experimentos com a ponta de fibra
nua foram adicionados aos valores médios obtidos no passo anterior. Desta forma, os valores
obtidos, contendo a soma entre os valores médios projetados para nova interface e os valores
referentes ao ruido nos detectores, representam uma boa estimativa para o comportamento
do sensor com a interface de filme de ouro.

A Fig. 7 reproduz os valores referentes ao sinal obtido nos experimentos com a ponta
de fibra nua, antes e apds o tratamento com o filtro digital com janela de 13 elementos, ja
apresentados anteriormente na Fig. 2, juntamente com os sinais obtidos na simulacdo com
interface com filme de ouro supracitada. Para permitir a representacdo junto com o sinal
medido original, foi adicionado ao sinal simulado, apresentado na Fig. 7, uma constante de
deslocamento arbitraria. No caso das curvas referentes aos valores simulados para interface com
filme de ouro, os valores referentes a reflectancia da interface em contato com o ar ndo foram
representados no grafico, uma vez que os valores absolutos obtidos sao muito maiores que os
obtidos para dgua e para dleo e exigiriam uma adequacao do eixo vertical que atrapalharia a
visualizacao dos demais dados representados. Observando o grafico da Fig. 7, é possivel inferir
visualmente, uma vez que a mudanca de amplitude acarretada pela mudanca de sinal é pelo
menos 5 vezes maior que o nivel de ruido, que a adicao do filme metélico a ponta do sensor
retroreflexivo utilizado nos experimentos o tornaria capaz de discriminar a presenca de agua
ou 6leo na interface mesmo sem a utilizacdo de filtro digital.

Para avaliar melhor a capacidade do sensor com interface de filme de ouro em discriminar
liquidos imisciveis distintos, foi realizada uma andlise estatistica semelhante a apresentada na
Seccdo 2.1. Todavia, no lugar da reflectancia, o indice de refracao foi utilizado como variavel
aleatéria para a funcdo de acuracia. Assim, a precisdo foi calculada em funcdo da diferenca
entre os indices de refracdo de dois liquidos imisciveis. O desvio padrdo no sinal foi convertido
para o desvio padrdo correspondente no indice de refracdo, o,,. Em seguida, uma mudanca no

indice de refracdo, em relacdo ao valor correspondente na agua, n,,, ou seja,

An =n — ny,, (7)

foi definida como a variavel aleatéria. A funcdo de precisdo, neste caso, foi calculada a partir

de
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Figura 7 — Relacdo entre o sinal médio e a posicdo vertical da ponta do sensor durante quatro ciclos de

medic3o, para o sinal original e filtrado com janelas de dois tamanhos diferentes (GOIS; CALVALCANTI;
FONTANA, 2022)
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acc,(r) = erf(An> : (8)
V2o,

A Fig. 8 mostra a correlacdo entre a precisao e a diferenca do indice de refracdo, antes

e depois da aplicacdo do filtro digital. Considerando uma precisdo de 99,7% aceitavel, sem o
filtro digital, o sensor com interface com filme de ouro proposto atingiu um limite de deteccdo,
no qual é capaz de discriminar liquidos imisciveis, tendo diferenca de 0,1 unidades no indice
de refracdo. Como ja antecipado qualitativamente, levando em consideracdo os indices de
refracdo da agua e do 6leo, respectivamente de 1,33 e 1,46, ou seja, para uma diferenca entre
indices de refracdo An = 0, 13, a configuracdo com interface sensora com filme metalico, sem
filtro digital, exibe um desempenho semelhante a configuracao com interface sensora de ponta
nua com o filtro digital. Com a aplicacdo do filtro digital, o sensor com filme de ouro atinge
um limite de deteccdo de 0,01 unidades de indice de refraciao, ou seja, um aumento de 13

vezes na capacidade de deteccdo do sensor em relacdo ao sensor de ponta de fibra nua.
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Figura 8 — Relacdo entre a acuracia e a diferenca entre indices de refracdo para a interface plana com filme
de ouro, com e sem filtro digital (GOIS; CALVALCANTI; FONTANA, 2022).

Fonte: O Autor (2022).

2.3.2 Projeto de interface sensora com multicamadas dielétricas

Uma alternativa ao uso de filmes metalicos finos semi-translicidos para implementac3o
de interfaces sensoras multicamadas na ponta de fibra é a utilizacdo de camadas de materi-
ais dielétricos translicidos, comumente cristais ou 6xidos metalicos, com indices de refracao
diferentes intercalados, como ilustrado na Fig. 9 (GOIS et al., 2019). Assim como nos filmes
metalicos, a deposicdo desses materiais dielétricos pode ser alcancada por uma gama de técni-
cas bem estabelecidas, com algumas que permitem a deposicdo simultanea de grande nimero
de superficies, permitindo o escalonamento da fabricacdo da interface multicamada.

Assim como ocorre com interface multicamada plana com filme metélico, em uma super-
ficie multicamada plana dielétrica, também n3o é possivel estimular a ocorréncia de ondas
de superficie, como por exemplo, ondas de Bloch, com angulo de incidéncia normal a inter-
face. Dessa forma, os possiveis aumentos de sensibilidade decorrentes da adicdo da interface
multicamada dielétrica sobre a fibra nua se devem majoritariamente a efeitos de interferéncia.

Para quantificar esses provaveis ganhos de sensibilidade, o aplicativo online SWSO, Caval-
canti e Fontana (2016) foi utilizado para simular variagdes, com diferentes valores de distancia
d e nimero de camadas n, da interface multicamada ilustrada na Fig. 9. Para fins de célculo,
nessas simulacdes, a interface multicamada foi modulada como uma pilha onde camadas de
N-SF2 e SiO, sdo depositadas consecutivamente. Para fins de célculo, adotou-se o indice de

refracdo do N-SF2 tabulado por SCHOTT AG (2010). Para os demais materiais, foram utiliza-
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Figura 9 — Interface plana com estrutura multicamada dielétrica (GOIS; CALVALCANTI; FONTANA, 2022).
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Fonte: O Autor (2022).

dos os mesmos indices de refracao e coeficientes de extincao relatados na Seccdo 2.1, onde se
considerou um ntcleo de fibra feito de silica e um meio externo aquoso. A escolha do N-SF2 e
do SO, foram arbitradas com base na sua disponibilidade comercial e na diferenca entre seus
indices de refracao relativamente grande em comparacao com outros materiais disponiveis, de
aproximadamente 0,17, o que permite obter maiores reflectancias na interface. Além disso,
arbitrou-se uma onda incidente com comprimento de onda A = 780nm.

Desta forma, para melhor avaliar a influéncia das espessuras das camadas na sensibilidade
da interface multicamada dielétrica, inicialmente, foram realizadas simulacoes com apenas
uma camada de N-SF2 depositada sobre a ponta da fibra, onde se variou a espessura dessa
camada. A Fig. 10 apresenta a correlacdo entre sensibilidade e a espessura da camada de
N-SF2, a qual, para os estudos computacionais deste trabalho, é definida por

AR

§= 5 9)

Dados os efeitos alternados de interferéncia construtiva e destrutiva, como esperado, a curva
apresenta a periodicidade, com periodo de aproximadamente 0,3 pum. O primeiro maximo
ocorre para uma espessura de aproximadamente 0, 15 um, ou seja, um quarto do comprimento
de onda dentro da camada, a interface com uma camada dielétrica apresentou uma sensibili-
dade de aproximadamente 0,09, o que corresponde a um aumento de aproximadamente 5,85

vezes, se comparado com a interface de fibra nua.
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Figura 10 — Correlagdo entre a sensibilidade e espessura da camada de N-SF2 (GOIS et al., 2019).
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Fonte: O Autor (2019).

Posteriormente, utilizando-se camadas com espessura de quarto de onda, foram simuladas
interfaces multicamadas dielétricas contendo de uma a dez camadas. A Fig. 11 apresenta
a correlacao entre a sensibilidade da interface sensora e o niimero de camadas dielétricas.
Na figura, as colunas com nimero de camadas impar se referem a interfaces que terminam
em camadas de N-SF2. As colunas com nimero de camadas par, por sua vez, se referem a
interfaces que terminam em camadas de St0O,. Enquanto, a coluna de valor zero se refere a
interface de fibra nua.

Na Fig. 11, é possivel observar que, devido ao maior contraste em relacdo ao meio externo,
interfaces terminadas em camadas de N-SF2 possuem maior sensibilidade que aquela termi-
nada com uma camada subsequente de SiO,. E possivel observar ainda, que a sensibilidade
dessas interfaces terminadas em camadas de N-SF2 apresentam um crescimento amortecido
em relacao ao niimero de camadas, que se estabiliza por volta da nona camada, atingindo um
valor préximo a 0,3, o que representa um crescimento de sensibilidade de aproximadamente

19,5 vezes, em comparacdo a sensibilidade obtida com interface de ponta de fibra nua.
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Comparando-se com a interface com filme de ouro, a interface multicamada dielétrica
apresentou um potencial aumento de sensibilidade de aproximadamente 80% vezes maior. Com
isso, extrapolando-se, de maneira simpldria, os resultados obtidos na Subsecao 2.3.1, espera-se
que, utilizando a arquitetura do sensor com interface de ponta de fibra nua, apresentado na
Secdo 2.1, a interface multicamada dielétrica seja capaz de atingir um limiar de deteccdo de
aproximadamente An ~ 5,6 x 1073,

Os resultados computacionais obtidos tanto para a interface de filme de ouro, como para
interface multicamada dielétrica, apontam n3o sé para a possibilidade de aprimoramento da
confiabilidade do sensor na identificacao de liquidos imisciveis de baixo contraste em misturas
heterogéneas, mas também possibilidade de sua utilizacdo na determinacdo da concentracao
de componentes em misturas homogéneas, os quais apresentam diferencas menores de indice
de refracdo. Embora as simulacGes tenham indicado a possibilidade de interface multicamada
dielétrica em atingir resultados ligeiramente melhores, em comparacdo a interface com filme
de ouro, n3o é possivel presumir a superioridade de uma estratégia sobre a outra. Desta forma,
tendo-se em vista as diferentes caracteristicas opticas e fisico-quimicas inerentes a cada tipo
de interface, a determinacao da técnica mais adequada é melhor definida caso a caso.

Figura 11 — Correlacdo entre a sensibilidade e o numero de camadas em uma interface sensora multicamadas
(GOIS; CALVALCANTI; FONTANA, 2022).

Fonte: O Autor (2022).
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A melhoria de desempenho com filme de ouro ou multicamadas tem confiabilidade sufi-
ciente para a implementacdo pratica de um sensor para deteccdo de interface entre liquidos
imisciveis de baixo contraste em que a diferenca de indices seja no minimo An ~ 0,1. Em
aplicacoes em que variacoes do indice de refracido sejam bem menores do que esse limite
é necessario o emprego de técnicas envolvendo ondas de superficie, tais como plasmons de
superficie. Em modo de retorreflexao é necessario o emprego de grades de difracdo metalica,

conforme discutido nos capitulos seguintes.
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3 INTERFACES TRANSDUTORAS COM EMPREGO DO EFEITO RPS EM
GRADE DE DIFRACAO

3.1 FUNDAMENTACAO TEORICA

Amplamente empregado no desenvolvimento de sensores épticos, a Ressonancia de Plas-
mons de Superficie (RPS) é um fendmeno resultante da intera¢do da luz com uma interface
formada entre um dielétrico e um condutor. Esse fendmeno foi inicialmente relatado por Wood
(1901), que observou resultados da influéncia do campo eletromagnético alternado da luz in-
cidente sobre os elétrons livres no metal, os quais, ao entrarem em ressonancia, geram um
movimento oscilatério de cargas no interior do metal, acarretando na retencdo de parte da
poténcia da radiacdo incidente sobre a interface dielétrico-condutor. Como descrito matema-
ticamente por Rayleigh (1907), a essa oscilacdo, é possivel atribuir uma frequéncia caracteris-
tica, denominada de frequéncia de plasma, a qual, juntamente com as interacoes da banda de
valéncia, é responsavel pela cor caracteristica dos metais.

Em frequéncias menores que a frequéncia de plasma luz é absorvida pelos eletréns livres
do metal, tendo sua energia transferida para o sélido em eventos de colisdo. Neste caso, a
permissividade relativa do metal é representada com sinal negativo. Em frequéncias maiores
que o da frequéncia de plasma, os elétrons oscilam em fase com o campo incidente e a
permissividade relativa do metal é representada com sinal positivo(FONTANA, 2023). Na regido
espectral abaixo da frequéncia de plasma, as equacdes de Maxwell preveem a existéncia de
uma onda de superficie na interface metal-dielétrico, denominada de plasmon de superficie.

As primeiras configuracGes de interface vidvel a fabricacdo de sensores vieram a ser apre-
sentadas na segunda metade do Século XX. Estas recorrem a utilizacdo de uma interface
planar dupla, a qual consiste de um filme metdlico depositado sobre um dielétrico. A reducao
da profundidade do metal a dimensGes nanométricas proporciona um carater bidimensional a
interface, restringindo as oscilacGes de carga a superficie e propiciando a propagacao plasmons
de superficie(Ll; CUSHING; WU, 2015). Desta forma, o espectro de excitacdo é restrito a um
nimero de onda para uma dada frequéncia, conforme caracteristicas da interface.

Matematicamente, essa condicao pode ser modelada aplicando as devidas condicoes de
contorno para os campos no meio de contato, obtendo-se o nimero de onda para excitacado

de plasmons de superficie
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Emetal €diel
ks = kg, | —metalCdiel (10)
€metal + €diel

onde kg € o nimero de onda no vacuo, €,,.; a parte real da permissividade elétrica do metal
€ €g4ie; @ permissividade elétrica do dielétrico. Dado que €4 > 0, a Equacao 10 sé tem solucao
real para €00 < 0. Desta forma, a solucao da Equacdo 10 resulta um ndmero de onda
kps > ko. Desta forma, é necessaria a utilizacdo de alguns artificios para suprir o nimero de
onda necessario para excitacdo do plasmon de superficie.

Pioneiramente, Otto (1968) e Kretschmann (1971) propuseram o mecanismo de reflexdo
total atenuada, no qual um prisma é adicionado a interface, aumentando o nimero de onda do
campo incidente, tal que a componente k,, tangencial a interface, possa satisfazer a condicdo
k. = kps. Na configuracdo de Otto (1968) o filme metalico é depositado sobre um substrato
e fixado a uma distancia do prisma, como ilustrado na Fig. 12a. O meio sensoriado, por
sua vez, reside na cavidade entre o prisma e o filme metdlico. Desta forma, a espessura da
regiado de campo evanescente se torna um parametro determinante das caracteristicas do
sensor. Na configuracdo de Kretschmann (1971) o filme metalico com uma dada espessura é
depositado diretamente sobre o prisma, permitindo a incidéncia direta do feixe de excitacdo
em uma das faces do filme metdlico. Por sua vez, a face oposta do filme metalico é exposta
ao meio sensoriado, como ilustrado na Fig. 12b. Desta forma, a espessura do filme se torna
um parametro determinante das caracteristicas do sensor. Assim, o plasmon de superficie,
tanto na configuracao de Otto, quanto na configuracao de Kretschmann, interage com o meio
sensoriado na regido de campo evanescente de oscilacdo.

A configuracdao de Kretschmann permite a concepcdo de dispositivos onde se tem facil
acesso a regido de sensoriamento, o que torna seu uso conveniente a uma diversidade de
aplicacdes(HOMOLA; YEE; GAUGLITZ, 1999). A configuracdo de Otto, por sua vez, mostra-se
particularmente, mas n3o exclusivamente, adequada ao sensoriamento em circuitos microflui-
dicos(BOGUE, 2015; JAVAHIRALY, 2015).

Todavia, um dos maiores obstaculos a ser contornado para implementacao de sensores de
ponta de fibra utilizando as configuracdes de Otto (1968) e Kretschmann (1971) € a restricdo
do angulo do feixe incidente o qual esta intrinsecamente ligado as caracteristicas 6pticas dos

materiais utilizados nos dispositivos. Nessas configuracoes planares, por exemplo, ndo é possivel
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Figura 12 — Configuracdes de Sensores RPS planares: (a) Otto e (b)Kretschmann

(a) (b)

Fonte: O Autor

utilizar angulo de incidéncia frontal, ou muito raso, para exitar plasmons de superficie, o que
dificulta o acoplamento aos guias de onda. Embora, na maioria dos casos, o nicleo da fibra
possua um indice de refracdo suficientemente grande para permitir a excitacdo de plasmons
de superficie, em geral, é necessario recorrer ao uso de prismas ou fibras geometricamente
modificadas para se obter o angulo de incidéncia requerido (SHARMA; PANDEY; KAUR, 2018).

Uma estratégia que permite a implementacao de dispositivos RPS com angulo de incidéncia
arbitrarios é a utilizacdo de grades de difracdo. Essas estruturas tém uma superficie cujo perfil
varia periodicamente em uma ou mais direcdes ao longo de sua extensdo. Dada a natureza nao
planar da interface, as ondas refletidas e transmitidas resultantes da interacdo da luz com a
superficie da grade se propagam em angulos diferentes ao do angulo de incidéncia do feixe de
luz incidente sobre a superficie (RAYLEIGH, 1907). Fenémeno esse, conhecido como difracio.
Como resultado desse fendmeno de interferéncia, em grade planas de periodicidade singular,
as ondas transmitidas e refletidas assumem um conjunto discreto de ordens de difracdo, como
ilustrado na Fig. 13. Assim, para uma interface de periodo A, como a ilustrada na Fig. 13, o

ndmero de onda da grade, pode ser definido por (FONTANA, 2004)

2

ky= 1 (11)

A componente z do nimero de onda da m-ésima ordem de difracao é dada por

km = nikosing + mky, (12)

em que ko e 6 representam, respectivamente, o nimero de onda no vacuo e o angulo da onda
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incidente e n; = ,/€; o indice de refracao do meio de entrada. Desta forma, a componente
x das ordens de difracao pode ser manipulada para coincidir com a constante de propagacao

ko,, da RPS. Assim, admitindo um regime de pequenas perdas, ou seja, €’/€’ < 1, pode-se

mA €e;
nisenty, + N £/ e (13)

onde 0, é uma aproximacdo do angulo de ressonancia. Os sinais de mais e menos indicam

obter a aproximacao

plasmon de superficie propagando-se ao longo das direcdoes x e —x, respectivamente. ¢; é a

permissividade elétrica do meio de entrada e a permissividade elétrica do metal é definida por

€metal = € — jEN' (14)

Figura 13 — Representacdo do efeito da difracdo em uma grade.

Fonte: O Autor

3.2 REVISAO DA LITERATURA

Com o objetivo de compreender os avancos recentes em sensores baseados em RPS que
utilizam grades de difracao, foi realizada uma revisdo sisteméatica por busca exaustiva em trés
das mais relevantes bases de dados sobre o tema, IEEE, Scopus e Web of Science, como
descrito com mais detalhes no Apéndice A.

Dentre outras informacdes, os artigos foram categorizados conforme o método utilizado

para fabricacdo da grade. Seis dos 19 artigos analisados, assim como o realizado no grupo de
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trabalho que inclui essa tese, em (FONTANA, 2004), utilizaram como base o padrdo nanométrico
existente em CD-Rs ou DVD-Rs. Dentre esses, 3 trabalhos se destacam por utilizarem angulo de
incidéncia normal, similar ao que se pretende explorar nesse trabalho. Todavia, diferentemente
do almejado neste trabalho, o trabalho apresentado em Kadhim et al. (2022) realiza a aferi¢do
da variacao da transmitancia através de uma grade semitranslicida, fabricada com filme fino
de ouro sobre um substrato de policarbonato. Para produzir essa variacdo de transmitancia,
expos-se a superficie da grade a diferentes concentracGes de dopamina, utilizada como analito.
Embora tenha-se alcancado resultados interessantes, a configuracao utilizada nos experimentos
dificulta a comparacdo direta com o que se pretende obter nesse estudo.

Com configuragdes mais préximas ao estudado nesse trabalho, Ni et al. (2022) e Choi et al.
(2021) tiveram como base a afericdo do espectro de reflexdo da grade, tendo-se em Ni et al.
(2022) uma grade metalizada com prata [Ag] e Choi et al. (2021) metalizada com ouro [Au].
Contudo, nenhum dos trabalhos descreve com precisdo o método utilizado para o alinhamento
do feixe incidente e a captura do feixe refletido, objetivos importantes deste trabalho. Apesar
disso, ambos os trabalhos apresentam resultados experimentais condizentes com o teorizado,
constituindo mais um indicativo da viabilidade das estratégias escolhidas para este trabalho.

Em Choi et al. (2021), é descrito o processo de fabricacdo de uma grade a partir de uma
amostra recortada de um DVD-R. Nesse a camada protetora, constituida por um corante
organico, é removida quimicamente, submetendo-a a lavagem com etanol. Posteriormente, o
filme de aluminio também é removido quimicamente, ao ser exposto ao acido nitrico por 10
minutos. Ao filme de policarbonato remanescente, que contém o padrao periddico da grade,
foi, entdo depositada uma camada de 5 nm de espessura de cromo [Cr] e, em seguida, uma
camada de 50 nm de espessura de Au, ambas utilizando processo de Sputtering. Para averiguar
o desempenho da grade para o sensoriamento, foi utilizado o metanol como analito. Assim
como na maioria dos trabalhos revisados nesta seccdo, a sensibilidade foi definida como a
variacdo do comprimento de onda central da RPS. dada a variacdo do indice de refracao,
alcancando-se a sensibilidade de S(dA\/dn) = 956.57nm/RIU.

Assim como em Choi et al. (2021), em Ni et al. (2022) a remocdo da camada protetora
de corante foi realizada quimicamente, pela lavagem com etanol. A camada de Al presente
no DVD-R, contudo, foi removida mecanicamente. Um filme metélico Ag com espessura de
125nm, por sua vez, foi formado por meio do derretimento de nanoparticulas de Ag depositadas
na superficie do substrato de policarbonato. Acima dessa camada de Ag, foi depositada ainda

uma camada espacadora com 280 nm de espessura de poliestireno, seguida por uma camada
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plana com 25 nm de espessura de Ag. Segundo Ni et al. (2022), esse segunda camada foi
adicionada objetivando confinar as ondas difratadas de mais altas ordens e conferir maior
estabilidade ao efeito de RPS. Apesar disso, possivelmente devido a escolha da Ag, de menor
custo, a sensibilidade obtida, S(d\/dn) = 494nm/RIU, foi inferior a relatada por Choi et al.
(2021).

Tratando-se ainda de sensibilidade, dentre os demais trabalhos baseados em DVD-R, com
angulos de incidéncia obliquos, destacasse o trabalho relatado em Choi et al. (2022), o qual
relatou uma sensibilidade maxima alcancada de S(d\/dn) = 887,59nm/RIU. Além da ele-
vada sensibilidade, préxima ao relatado em Choi et al. (2021), Choi et al. (2022) também
apresenta o método utilizado para replicacao do padrao periddico na superficie de policarbo-
nato do DVD-R. Nesse, apés deposicao do filme de ouro sobre o substrato de policarbonato,
uma camada de resina epéxi é adicionada a outra extremidade do filme de ouro. Apds a cura
da resina, juntamente com esta, o filme de ouro é delaminado do subestrato de policarbonato,
mantendo o padrdo periddico replicado do DVD-R.

Além de Choi et al. (2022), Long et al. (2022) também apresenta um método de replicacdo
do padr&o periédico presente no DVD-R. Nesse uma camada de Dimetil Polissiloxano (PDMS),
um polimero de silicone translucido, é aplicada sobre o substrato de policarbonato do DVD-R.
Apds a cura do material, o PDMS contendo uma réplica do padrdo periédico do DVD-R,
é separado mecanicamente do substrato de policarbonato. Finalmente, é depositada sobre o
PDMS um filme fino de Cr, seguido por um filme de Au.

Embora nao tenha relatado sua origem da grade utilizada como matriz, Lertvachirapaiboon
et al. (2021a) descreve a metodologia utilizada para replicar o padrdo de uma grade constituida
de PDMS, similar a apresentada por Long et al. (2022), sobre uma das faces de um prisma.
Para isso, uma camada de resina Ultravioleta (UV) foi depositada sobre a superficie do prisma.
Subsequentemente, a grade de PDMS foi posicionada sobre a resina. Apds a cura da resina, a
grade de PDMS foi removida mecanicamente, expondo o padrdo periddico formado na resina,
entdo coberta por uma fina camada de ouro, formada por evaporacao.

Embora a replicacdo de padrées nanométricos ndo faca parte do escopo deste trabalho,
ambas as técnicas se mostram factiveis e potencialmente aplicaveis a trabalhos futuros. Quanto
aos trabalhos que relatam o método de fabricacdo do padrao periédico da grade, podemos os
organizar conforme a técnica utilizada, em quatro categorias, crescimento cristalino, feixe de

particulas, litografia a laser e interferometria, descritas com mais detalhes no apéndice A.
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3.3 PROJETO E OTIMIZACAO DE INTERFACE SENSORA UTILIZANDO RPS EM GRADE
DE DIFRACAO

Intrinsecamente ligado as caracteristicas 6pticas do meio estudado, que, em geral, estao
além do controle do projetista, o angulo de incidéncia é um dos parametros mais limitantes
no projeto de sensores RPS com interface plana, seja na configuracdo de Otto (1968) ou
Kretschmann (1971). Como mencionado anteriormente, uma forma de contornar essa limitacdo
se da pelo emprego de superficies nao planares, ou seja, pelo uso de grades de difracdo. Dentre
outras variaveis, os angulos dos modos de difracdo sdo determinados pela periodicidade da
grade. Assim, tendo-se o controle do periodo, é possivel se obter RPS com qualquer angulo de
incidéncia, incluindo o angulo de incidéncia normal, caracteristico da arquitetura dos sensores
estudados nesse trabalho.

Tendo-se isso em vista, essa seccdo apresenta resultados referentes ao projeto e otimizacao
de interfaces sensoras utilizando RPS em grade de difracdo. Assim, essa seccao se encontra
subdividida em quatro subseccoes. A primeira subsecao apresenta os modelos das configura-
cOes utilizadas, bem como o resultado de otimizacdes realizadas utilizando esses modelos. A
segunda subsecdo apresenta os resultados de um estudo mais aprofundado sobre a influéncia
dos parametros geométricos da grade na sensibilidade da interface sensora, incluindo uma
andlise critica dos resultados e a inferéncia de tolerancias. A terceira subseccao apresenta,
passo a passo, a estratégia de fabricacdo utilizando nanolitografia dptica, a qual se pretende
utilizar para fabricacdo da grade otimizada projetada na subsecdo anterior. Por fim, a subsec-
cdo quatro apresenta os resultados de simulacdes referentes a grade comercial utilizada nos

experimentos desta tese.

3.3.1 Otimizacao de interfaces sensoras utilizando RPS em grade

Como discutido na seccdo anterior, dependendo da técnica de fabricacao utilizada, a su-
perficie que caracteriza uma grade de difracao pode assumir diversas formas, podendo variar
de simples ranhuras a padrdoes mais complexos. Invariavelmente, contudo, as grades de difra-
cdo sdo formadas por estruturas periddicas, de forma que, teoricamente, todos esses padrdes
podem ser modelados matematicamente por uma soma de funcdes senoidais, ou seja, utili-
zando séries de Fourier. Em geral, a resposta da grade é majoritariamente influenciada pela

sua componente de primeira ordem, ou seja, por uma senoide com periodo idéntico ao da
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periodicidade da grade. Tendo-se isso, por simplicidade, os estudos computacionais apresenta-
dos nesta seccdo assumem grades de difracdo senoidais modeladas por uma superficie tendo

o seguinte perfil:

s(z) = hsin (27/?]0) (15)
onde h e A s3o, respectivamente, a amplitude e a periodicidade da grade.

Desta forma, o software de simulacdo SPRinG (MELO; FONTANA, 2012) foi utilizado para
simular e obter os parametros otimizados para duas configuracoes, aqui também denominadas
de Otto e Kretschmann, em correlacio com as configuracGes propostas originalmente por
Otto (1968) e Kretschmann (1971). Como ilustrado na Fig. 14 , assim como na configuracdo
de Kretschmann (1971) original, na configuracdo de Kretschmann modelada neste trabalho,
o filme metalico se encontra depositado entre o meio de onda incidente, ou seja, o nicleo
da fibra, e o meio sensoriado. Entretanto, a configuracdo de Kretschmann modelada neste
capitulo apresenta uma interface entre a fibra e o metal n3o plana, caracterizada pela sendide
da Equacao 15. Com isso, a espessura do filme metalico, d, é definida pela distancia entre
a interface plana formada pelo metal e o meio sensoriado € o plano médio da senoide que
caracteriza a interface formada pela ponta da fibra e o filme metalico.

Figura 14 — Configuracdo de Kretschmann com grade de difracdo.

Fonte: O Autor.

Como ilustrado na Fig. 15, assim como na configuragdo de Otto (1968) original, na con-
figuracdo de Otto modelada neste trabalho, um filme metalico, com espessura maior que a
profundidade de penetracdo da luz incidente, é depositado sobre um substrato, cujas carac-
teristicas 6pticas ndo interferem na RPS, e posicionado a uma distancia d da fibra, tendo-se

o meio sensoriado localizado entre a fibra e o filme metélico. Contudo, a configuracdo de
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Otto modelada neste trabalho apresenta uma interface peridédica entre o meio sensoriado e o
metal, caracterizada pela senoide da Equacdo 15. Nesse caso a distancia d entre as interfaces
é definida como a distancia entre o ponto médio da senoide e a ponta da fibra incluindo o
filme metalico.

Figura 15 — Configuracdo de Otto com grade de difracdo

Fonte: O Autor.

Para facilitar a comparacdao com outros resultados apresentados neste trabalho, as simu-
lacoes apresentadas adotam uma fonte de luz com comprimento de onda A = 780nm, onde
foram analisadas as reflectancias referentes apenas as difracdes de ordem zero, as quais retor-
nam, de forma contra-propagante, com um angulo normal a interface, permitindo seu acopla-
mento a fibra. Pelo mesmo motivo, admitiu-se a fibra como constituida de silica, utilizando-se
os pardmetros épticos relatados por Malitson (1965). Quanto ao filme metélico, foram es-
tudados os comportamentos referentes a quatro metais, ouro, prata, aluminio e cobre, cujas
caracteristicas Opticas foram extraidas de Weaver et al. (1981). Ainda, foi considerado um
meio sensoriado aquoso, ou seja, n &~ 1,33 (DAIMON; MASUMURA, 2007).

A Tabela 1, apresenta os resultados computacionais, também ilustrados graficamente na
Fig. 16, das optimizacdes realizadas para configuracdo de Kretschmann com os quatro metais,
ouro, prata, aluminio e cobre, e para configuracdo de Otto com trés metais, ouro, prata e
cobre.

As configuracdes com o metal de maior condutividade, a prata, obtiveram maior sensi-
bilidade. Além disso, as simulacdes com a configuracdo de Otto apresentaram sensibilidades
maiores que suas contrapartes com a configuracao de Kretschmann, chegando a atingir valo-
res quase 200.000 vezes maiores que a interface de ponta de fibra nua, para configuracao de

Otto com filme de prata. A configuracdo menos sensivel otimizada, Kretschmann com filme
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Tabela 1 — Sensibilidades e Pardmetros Otimizados de Sensores RPS com Grade de Difracio

Kretschmann Otto
Au | Ag Al Cu | Au | Ag | Cu
Amplitude (nm) |20,42 | 17,51 | 34,70 | 23,46 | 7,000 | 6,088 | 6,039
Periodicidade (nm) | 560,3 | 566,2 | 374,5 | 561,6 | 561,7 | 567,8 | 564,3
Espessura (nm) | 67,73 | 44,69 | 34,98 | 49,74 | 1680 | 1701 | 1689
Sensibilidade 30 43 2 35 180 | 392 | 276

Parametro

Figura 16 — Sensibilidade de interfaces com pardmetros otimizados para diferentes filmes metalicos
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Fonte: O Autor.

de aluminio, por sua vez, atingiu valores aproximadamente 1000 vezes maiores que os encon-
trados para a interface de fibra nua. Utilizando-se da mesma extrapolacdo apresentada nas
seccOes anteriores, é possivel prever que, com a adicdo de uma interface sensora com grade
de difracao, o sensor de retrorreflexdo estudado neste trabalho atinja um limite de deteccdo
de até 107% unidades de reflectancia, ou seja, um desempenho similar ao estado da arte.
Embora a sensibilidade seja um bom indicativo das possibilidades de um sensor, a prototi-

pacdo de uma matriz de grade de difracdo otimizada representa um custo significativo. Tendo
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isso em vista, o estudo computacional abordado na subseccdo a seguir analisa a influéncia dos
parametros geométricos da grade de difracdo na sensibilidade do sensor, de modo a tentar

determinar as tolerancias adequadas para esses parametros.

3.3.2 Estudo dos parametros e tolerancias de fabricacao de grades de difracao para

sensores baseados em RPS

Embora o SPRinG, software de simulacdo utilizado neste trabalho, seja muito mais eficiente
que outros métodos mais generalistas, como, por exemplo, elementos finitos, utilizados em
alguns softwares comerciais, a realizacdo de um estudo aprofundado com a variacdo de mais
de um pardmetro requer um esforco computacional elevado. Assim, decidiu-se restringir os
estudos computacionais dessa seccao a apenas um metal, o ouro. Embora, como mostra
a Tabela 1, a prata e o cobre, teoricamente, possam atingir sensibilidades maiores. Dadas
algumas de suas Uteis caracteristicas, em especial sua inércia quimica, o ouro costuma ser o
metal mais utilizado em sensores RPS. Como nas simulacdes anteriores, nesta seccdo, admitiu-
se a fibra como constituida de silica e como meio sensoriado a agua. Assim, as caracteristicas
Opticas utilizadas neste estudo foram adquiridas como apontado nas subseccdes anteriores.
Diferentemente dos outros estudos computacionais deste trabalho, tendo em vista, dentre
outras questoes, a disponibilidade de equipamentos, nos estudos apresentados nesta seccdo,
optou-se por usar como referéncia o comprimento de onda de 980 nm.

Desta forma, as simulacGes, apresentadas nesta seccao, tem como referéncia os parame-
tros otimizados obtidos especificamente para esse estudo, apresentados na Tabela 2. Assim,
inicialmente, de forma a reduzir os esforcos computacionais, foram executadas simulacdes va-
riando separadamente cada parametro da grade, mantendo os outros parametros geométricos
com os valores otimizados. Além disso, juntamente com cada parametro da grade, variou-se o
comprimento de onda incidente, de maneira a se obter a sensibilidade maxima e o respectivo

comprimento de onda 6timo para qual essa sensibilidade maxima ocorre.

Tabela 2 — Parametros Otimizados para grade de ouro e comprimento de onda de 980 nm.

Amplitude (nm) Periodicidade (nm) disténcia (nm) Sensibilidade
Kretschmann 40 718 79 118
Otto 7 719 1794 326

As Fig. 17a e 17b ilustram a influéncia da periodicidade da grade na sensibilidade maxima,
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e o comprimento de onda 6timo, em uma interface sensora nas configuracées de Otto e Krets-
chmann, respectivamente. Como esperado, em ambos os casos, dentro do alcance estudado,
ou seja, para pequenas variacoes em relacdo a periodicidade otimizada, o comprimento de
onda étimo encontrado é diretamente proporcional a periodicidade da grade. Em ambos os
graficos, também é possivel identificar duas quedas abruptas de sensibilidade as quais ocorrem
nos limites inferiores, 960 nm, e superiores, 1000 nm, do alcance do comprimento de onda
deliberado para este estudo. E possivel identificar, ainda, em ambos os graficos, dentro do
alcance de comprimento de onda adotado, uma pequena variacao periddica da sensibilidade.
Essa variacdo deve-se ao fato da simulacdo atribuir valores discretos ao comprimento de onda,
com um passo de 0,5 nm, o que ocasiona discrepancias entre os comprimentos de onda étimos

encontrados nas simulacGes e os comprimentos de onda 6timos teoricamente possiveis.
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Figura 17 — Influéncia da periodicidade na sensibilidade e comprimento de onda étimo em uma interface
sensora com grade: (a) configuracdo de Otto; (b) configuracio de Kretschmann (GOIS et al.,

2020).
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Fonte: O Autor (2020).

Em geral, os graficos da Fig. 17 ressaltam os beneficios da utilizacdo de um sistema com
comprimento de onda ajustavel capaz de se adequar a variacoes de periodicidade inerentes aos
processos de fabricacdo da grade. Preferencialmente, esse sistema deve ser projetado de modo
que o alcance seja superior a tolerancia admitida na fabricacdo da grade e ter uma precisdo
sub-nanométrica. Esses requisitos podem ser atingidos, por exemplo, por meio de tunabilidade

térmica em lasers (FERNANDES et al., 2022).
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A Fig. 18 ilustra a influéncia da distancia sobre a sensibilidade méaxima, e o comprimento
do onda étimo, de uma interface sensora com grade na configuracdo de Otto. Como se pode
visualizar no grafico, dentro da faixa de valores estudada, ou seja, para pequenas variacoes em
relacdo a distancia 6tima, a distancia apresenta uma influéncia praticamente desprezivel no
desempenho da interface sensora. Isso se deve, provavelmente, ao fato de que, com a adicdo
da grade, os angulos de difracdo se tornam o fator predominante para obtencdo do ndmero

de onda necessério para excitacdo de RPS.

Figura 18 — Influéncia da distdncia na sensibilidade e comprimento de onda 6timo em uma interface sensora
com grade configuracdo de Otto (GOIS et al., 2020).
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Fonte: O Autor (2020).

A Fig. 19 ilustra a influéncia da espessura do filme metélico sobre a sensibilidade ma-
xima, e o comprimento de onda 6timo, de uma interface sensora com grade na configuracao
de Kretschmann. Como se pode visualizar no grafico, a espessura do filme apresenta pouca
influéncia sobre o comprimento de onda 6timo. Assim como nas Fig. 17a e 17b, referentes
a periodicidade, a curva de sensibilidade maxima por espessura apresentou pequenas distor-
¢cdes que coincidem com a alteracdo no comprimento de onda 6timo e podem ser atribuidas
as limitacoes da metodologia utilizada nas simulacdes. Em geral, com o ajuste adequado do
comprimento de onda, o modelo se mostra tolerante a variacdes na espessura do filme fa-
bricado, podendo-se identificar uma faixa de espessuras de aproximadamente 10nm, onde a

sensibilidade maxima se mostra relativamente estavel.
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Figura 19 — Influéncia da espessura na sensibilidade e comprimento de onda étimo em uma interface sensora
com grade configuracdo de Otto (GOIS et al., 2020).
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Fonte: O Autor (2020).

A Fig. 20 ilustra a influéncia da amplitude da grade sobre a sensibilidade maxima, e o com-
primento de onda étimo, de uma interface sensora com grade na configuracdo de Otto. Como
é possivel visualizar no grafico, a amplitude da grade apresenta uma influéncia praticamente
desprezivel em relacdo ao comprimento de onda étimo, permanecendo estavel na regido de
maior sensibilidade maxima. A curva da sensibilidade maxima, por sua vez, apresenta um pico
relativamente agudo, tendo-se a sensibilidade maxima caindo pela metade com discrepancias
inferiores a =5nm em relacdo a amplitude étima. Desta forma, as simulacées indicam a criti-
cidade do controle da amplitude na fabricacdo de grade para sensores com a configuracdo de
Otto.

A Fig. 21 ilustra a influéncia da amplitude da grade sobre a sensibilidade maxima, e o
comprimento do onda étimo, de uma interface sensora com grade na configuracdao de Krets-
chmann. Em comparacdo com a grade projetada para uso na configuracdo de Otto, a grade
projetada para configuracdo de Kretschmann se mostra bem mais tolerante a discrepancias em
sua amplitude, tolerando variacdes de £10nm sem queda significativa na sensibilidade ma-
xima. Assim como em curvas referentes a outros pardmetros, a curva de sensibilidade maxima
por amplitude da grade projetada pra configuracao de Kretschmann apresentou pequenas dis-
torcdes que coincidem com a alteracdo no comprimento de onda étimo e podem ser atribuidas

as limitacbes da metodologia utilizada nas simulacdes.
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Figura 20 — Influéncia da amplitude na sensibilidade e comprimento de onda 6timo em uma interface sensora
com grade configuracdo de Otto (GOIS et al., 2020).
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Fonte: O Autor (2020).

Todavia, a curva da Fig. 21 apresenta uma correlacao ndo desprezivel entre a amplitude
e o comprimento de onda étimo, corroborando ainda mais para necessidade da utilizacao de
um sistema de comprimento de onda ajustavel e indicando a possibilidade da correlacdo do
efeito da amplitude com outros parametros da grade. Tendo isso em vista, foram realizadas
simulacdes variando concomitantemente a amplitude e a espessura, quando o comprimento
de onda permaneceu constante com o valor de 980nm e os outros parametros permaneceram
com os valores otimizados para a configuracao de Kretschmann encontrados na Tabela 2.

A Fig. 22 ilustra a influéncia da amplitude da grade sobre a sensibilidade maxima, e a
espessura do filme metélico 6tima para a qual essa sensibilidade maxima ocorre, de uma
interface sensora com grade na configuracao de Kretschmann. Como se pode visualizar no
grafico, a amplitude apresenta uma relacdo de proporcionalidade com a espessura étima. A
curva da sensibilidade maxima, por sua vez, se apresenta menos abrupta em comparacdo a
sua contraparte exposta na Fig. 21. Caso, em geral, a metalizacao da grade ocorra apds a
implementacao de seu padrao peridédico, com ajuste adequado da espessura do filme metalico,
é possivel tornar o processo de fabricacdo ainda mais tolerante a discrepancias na amplitude
da grade.

Embora o estudo apresentado nesta subseccdo tenha sido realizado com base em um com-

primento de onda especifico, 980nm, é esperado que as conclusdes obtidas através da analise
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Figura 21 — Influéncia da amplitude na sensibilidade e comprimento de onda 6timo em uma interface sensora
com grade na configuracdo de Kretschmann (GOIS et al., 2020).
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Fonte: O Autor (2020).

dos resultados das simulacdes possam ser extrapoladas para projetos futuros com quaisquer
comprimentos de onda no espectro visivel ou infravermelho. Assim, embora n3o seja possivel
inferir diretamente os parametros 6timos e tolerancias de novos projetos com precisdo, sendo
necessarias novas simulacdes, é possivel tomar esse estudo como base para determinar questoes
de interesses prioritarios. Por exemplo, dada a correlacdo da periodicidade da grade, o ajuste
do comprimento de onda de operacao se mostra, independente da configuracao escolhida,
essencial para implementacdo de um sensor com grade. Além disso, é possivel determinar a
precisdo na amplitude como um fator prioritario na fabricacdo de uma grade para configuracao
de Otto, tendo-se a distancia como um fator menos predominante. J& para grades a serem
utilizadas em configuracoes de Kretschmann, é importante salientar a correlacao entre os efei-
tos da amplitude da grade e a espessura do filme metalico, os quais podem ser utilizados para
facilitar a concepcao de sensores com maiores sensibilidades.

Tendo esses aspectos em vista, a subsecdo a seguir apresenta uma estratégia de fabricacao
de grade de difracao, a qual se pretende futuramente empregar para implementacdo de um

sensor utilizando a configuracao de Otto.
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Figura 22 — Influéncia da distancia na sensibilidade e comprimento de onda 6timo em uma interface sensora
com grade de configuragdo de Otto (GOIS et al., 2020).
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3.3.3 Estratégia de fabricacdo de grade de difracao otimizada para sensor RPS

Como discutido neste capitulo, em geral, o processo de fabricacdo em massa de grades
de difracao pode ser dividido em duas partes, a nanofabricacdo da matriz e a replicacao da
grade. Resumidamente, a replicacao consiste na transferéncia ndo destrutiva de um padrao
ja presente em uma grade previamente nano-fabricada utilizada como matriz. Comumente, a
replicacdo do padrdo periédico presente na matriz é feita por estampagem ou pela deposicao
de uma camada de material que é separada da matriz sem causar danos a grade, permitindo
a reutilizacdo da matriz.

Contudo, dada a necessidade de precisGes nanométricas, abordadas na sub-seccdo anterior,
a fabricacdo de matrizes otimizadas para grades utilizadas em sensores requer a utilizacao de
técnicas mais complexas. Dentre essas técnicas se destacam a holografia, a litografia por feixe
de fons, a litografia éptica, abordadas com mais detalhes no Apéndice A. Altamente empregada
na indudstria de semicondutores, a litografia ética pode ser utilizada na implementacao de
uma diversidade de geometrias em escala nanométrica, sejam elas peridédicas ou ndo. Assim,
essa subseccdo propde uma estratégia especifica para fabricacdo de uma matriz de grades de
difracdo para sensores na configuracdo de Otto com a utilizacdo de litografia dtica. A Fig.

23 ilustra, através de esbocos de vistas laterais, as sete etapas que compdem a estratégia de
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fabricacdo da matriz de grade proposta, as quais estdo descritas a seguir.

1. Preparacdo do substrato:

Dado que as caracteristicas Opticas do substrato nao interferem no desempenho da
interface sensora, esse pode ser constituido por qualquer material quimicamente inerte
que possua a rigidez mecanica necessaria para sua manipulacdo e polimento, como por
exemplo, uma lamina de vidro ou silicio. Apés o polimento inicial da l1damina, a cavidade
com a distancia de Otto d pode ser obtida por abrasdo mecanica, foto ablacdo ou
corrosdo, a qual deve ser plana e lisa o suficiente para n3o afetar o padrdo periédico

final da grade.

2. Deposicdo de filme espesso de ouro:

Dada a dificuldade de se promover a aderéncia com o substrato, a deposicao de ouro
necessita ser precedida da deposicao de um filme de cromo, ou titanio, com uma espes-
sura minima de 2nm. Apds a deposicao do filme de adesao, é depositada uma camada
de ouro com espessura muito maior que a profundidade de penetracdo do ouro, ou seja,
de no minimo 100nm. Essa espessura tem como objetivo evitar a interacdo da RPS com

as camadas inferiores ao filme de ouro.

3. Deposicdo da camada fotossensivel:

Apods a formacdo da base pelo filme espesso de ouro é depositada uma camada fotos-
sensivel. Em geral, a camada fotossensivel é constituida de uma resina epoxi, cujo o
catalizador é ativado pela exposicao a radiacdo ultravioleta. Dadas as particularidades
da estratégia proposta, a espessura do filme fotossensivel deve ser ligeiramente maior

que a profundidade da grade, ou seja, maior que o dobro da amplitude da grade.

4. Exposicdo da camada fotossensivel:

Para realizar a exposicdo seletiva da camada fotossensivel, a técnica de litografia ética
recorre ao uso de mascaras litograficas. A mascara litografica é fabricada de forma a
possuir areas translicidas e opacas, as quais formam uma representacao em escala do pa-
drdo a ser implementado na camada fotossensivel. A mascara litografica é entao exposta
a um feixe de luz ultravioleta colimado, que é transmitido com o padrao da mascara li-
tografica. O feixe com o padrdo da mascara é entdo condensado por um conjunto 6ptico

de precisdo atingindo a camada fotossensivel com uma escala nanométrica e formando
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o padrdo desejado. No caso especifico aqui relatado, esse padrdo é formado por linhas
paralelas com espessura igual a metade do comprimento do periodo da grade igualmente

espacadas por uma distancia igual a outra metade do periodo.

5. Remocdo da camada fotossensivel ndo exposta:

A exposicdo da camada fotossensivel a luz ultravioleta e, consequentemente, a ativacdo
do catalisador acarreta na deflagracao da reacao em cadeia localizada que altera as ca-
racteristicas fisioquimicas da resina exposta a luz ultravioleta. Apds a exposicao seletiva
da camada fotossensivel é possivel, entdo, utilizar um reagente quimico, em geral, uma
solucdo alcalina, para remover a resina nao ativada pela radiacao ultravioleta, expondo

o padrdo desejado.

6. Deposicdo de filme de (Cr/Ti e Au):

Formado o padrao periddico da grade, o filme fino de ouro que formara os degraus da
grade pode ser depositado. Assim como na deposicdo do filme de ouro espesso sobre o
substrato, a deposicdo do filme de ouro fino requer uma deposicdo prévia de um fino
filme de cromo para garantir a aderéncia com as camadas inferiores. Deste modo, o filme
de ouro deve ser adicionado ao filme de cromo de forma a atingir a espessura desejada.
Ao ser depositada uniformemente por toda a superficie, parte do filme de cromo/ouro é
retida pela camada fotossensivel ainda presente e parte é depositada diretamente sobre

o filme espesso de ouro.

7. Remocao da camada fotossensivel exposta:

Finalmente, a camada de cromo/ouro indesejada é removida juntamente com a camada
fotossensivel sobre a qual esta depositada, concluindo a formacao do padrdo periddico
da grade. Embora, neste caso, ndo seja possivel evitar a interacdo com o sinal luminoso
de excitacao, espera-se que, devida a pequena quantidade, a presenca da fina camada

de cromo nos degraus da grade n3o afete o desempenho da interface sensora.

Apesar de viavel, a estratégia de fabricacdo da matriz de grade proposta nesta subseccao
requer o emprego de uma quantidade elevada de recursos. Assim, para fins de prototipacao e
validacao do sensor proposto, este trabalho se utiliza de uma grade sub-étima de baixo custo
disponivel comercialmente. Para avaliar a viabilidade da utilizacdo da grade escolhida, foi

executado um estudo computacional, cujos resultados estao relatados na subseccao a seguir.
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Figura 23 — Estratégia de fabricacdo de matriz de grade para configuracio de Otto
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Fonte: O Autor.
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3.3.4 Projeto de sensor com grade sub-6tima comercial

Apesar da busca extensiva, nao foi possivel encontrar uma grade pré-fabricada de baixo
custo com parametros préximos aos calculados nas otimizacoes. Em geral, projetadas para
maximizar a decomposicao do espectro na maior faixa possivel, as grades encontradas no mer-
cado possuem amplitudes muito maiores que o projetado. Desta forma, mesmo antecipando
um desempenho sub-6timo, com o intuito de verificar sua utilizacdo na prototipagem e execu-
cdo de experimentos preliminares, foi executado um estudo computacional com os parametros
da grade com menor amplitude disponivel, que foi empregada nos experimentos desta tese.

Comercializada pela Edmund Optics ® , a grade escolhida foi fabricada utilizando hologra-
fia, possuindo um padrdo senoidal em sua superficie, com amplitude e periodicidade nominais
de 61nm e 833nm, respectivamente. Originalmente projetada para operar no espectro ultravi-
oleta, a grade comercial estudada é caracterizada por ter um filme de aluminio com espessura
superior a 1um, o que impede sua utilizacdo na configuracdo de Kretschmann. Assim, as simu-
lacGes foram executadas exclusivamente para configuracdo de Otto, tendo-se as caracteristicas
6pticas obtidas conforme indicado anteriormente na Subsecdo 3.3.1.

Dessa forma, foi realizado um estudo computacional para obter o comprimento de onda e
a distancia 6timas para uma interface com configuracdo de Otto utilizando a grade comercial
escolhida. Devido, muito provavelmente, as caracteristicas sub-6timas da grade comercial, ndo
se obteve exito em encontrar parametros otimizados que apontassem a viabilidade do uso
da grade para afericdo de meios aquosos, ou seja, com indices de refracdo préximos a 1, 33.
Assim, foi realizado um novo estudo, o qual teve como alvo sensoriamento em meios gasosos,
ou seja, com indice de refracdo préximos a 1, onde se obteve uma sensibilidade maxima de
aproximadamente 29 e parametros de distancia e comprimento de onda étimos de 1800nm e
828nm, respectivamente.

Para melhor compreender o comportamento da RPS na interface da grade comercial, a
distancia 6tima obtida foi utilizada em estudo computacional onde se obteve os espectros de
reflectancia para grade comercial e para um espelho plano de aluminio com caracteristicas
Oticas idénticas ao aluminio da grade comercial, representados na Fig. 24 em vermelho e azul,
respectivamente. Como esperado, é possivel identificar, no espectro de reflexdao da grade,
dois vales, que n3o se apresentam no espectro de reflexdo do espelho plano. Dadas suas
caracteristicas, pode-se inferir que a ocorréncia dos vales se deve a excitacao de plasmons de

superficie pelas componentes de difracdo positiva e negativa de primeira ordem da grade.
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Figura 24 — Espectros da funcdo reflectdncia em uma configuracdo de Otto com grade comercial de aluminio
e espelho de aluminio

Fonte: O Autor.

Para melhor delimitar os requisitos do sistema experimental a ser implementado, foi re-
alizado um estudo computacional para determinar a influéncia da distancia na sensibilidade
da configuracao de Otto com grade comercial, ilustrada na Fig. 25. Na curva apresentada na
Fig. 25, é possivel identificar a ocorréncia de 4 pontos de maximo local, os quais apresentam
uma tendéncia ascendente em relacdo ao aumento da distancia. Uma vez que o valor limitrofe
superior de distancia utilizado nesse estudo foi definido em funcdo de limitaces do modelo
matematico utilizado pelo software de simulacdo, n3o é possivel descartar a existéncia de pi-
cos de maior sensibilidades na regido ndo contemplada pelo estudo. Apesar disso, é possivel
concluir que, a capacidade experimental de controlar a distancia entre a fibra e a grade com
precisdo nanométrica é salutar para melhor visualizacdo e compreensdo da relacdo entre os
parametros do sistema experimental e o espectro de reflectancia do RPS.

Além do comportamento da grade comercial original, investigou-se computacionalmente
os beneficios do recobrimento da grade comercial com filme espesso de ouro. Assim, de forma
similar ao realizado para grade comercial em sua disposicdo inicial, ou seja, com filme de
aluminio, foi realizado um estudo computacional utilizando os parametros geométricos da
grade, porém, considerando-se uma superficie metélica de ouro macico, cujos parametros

éticos foram obtidos de Weaver et al. (1981).
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Figura 25 — Influéncia da distancia na sensibilidade da configuracdo de Otto com grade comercial de aluminio

Fonte: O Autor.

A Fig. 26 apresenta a influéncia da distancia na sensibilidade da configuracao de Otto
com grade comercial recoberta com ouro. Assim como ocorre na Fig. 25, a curva da Fig. 26
aponta a ascendéncia da sensibilidade com o aumento da distancia, a qual, novamente, teve
seus valores estudados limitados por questdes técnicas do software de simulacdo. Para melhor
compreender o efeito da distancia sobre a RPS, foi realizado um estudo da correlacdo entre
o comprimento de onda e a reflectdncia em uma configuracdo de Otto com grade comercial
recoberta com ouro. O grafico da Fig. 27 apresenta o espectro de reflectancia para distancias
diferentes, como referenciado na sua legenda. Na curva da Fig. 27, é possivel visualizar que o
aumento da distancia acarreta o estreitamento do espectro de ocorréncia da RPS, tornando
o decaimento da reflectancia mais abrupto e, por consequéncia, permitindo a obtencao de
sensibilidades mais elevadas.

Embora, como esperado, a grade nao tenha apresentado o mesmo potencial de uma grade
otimizada, as simulacGes corroboram com a sua adequabilidade em experimentos preliminares,
0s quais tém como objetivos principais a concepcao, prototipacdo e validacdo de um sistema
experimental capaz de realizar o alinhamento entre a grade e a ponta da fibra com a preci-
s3o necessaria para implementacdo de interface sensora na configuracao de Otto. Para esse
objetivo, a sensibilidade passa a ter um carater menos determinante, sendo suficiente a iden-
tificacdo e caracterizacdo da curva caracteristica a RPS, o que é possivel realizar com a grade
comercial. Tendo isso em vista, a grade comercial foi utilizada nos experimentos descritos no

capitulo a seguir.
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Figura 26 — Influéncia da distancia na sensibilidade da configuracdo de Otto com grade comercial recoberta
com ouro

Fonte: O Autor.

Figura 27 — Espectros da funcdo reflectdncia em uma configuracdo de Otto com grade comercial recoberta
com ouro

Fonte: O Autor.
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4 EXPERIMENTOS PARA VISUALIZACAO DO EFEITO DE RPS NA GRADE
DE DIFRACAO COMERCIAL

4.1 CONFIGURACAO OPTICA

Tendo-se os requisitos do sistema de sensoriamento, apresentados no Capitulo 3, este ca-
pitulo apresenta os trabalhos de prototipacao e experimentos realizados. Nestes, foi utilizada
uma variacdo da arquitetura de sensor a fibra descrita no capitulo anterior e empregada an-
teriormente em (GOIS, 2017). Semelhantemente a arquitetura do Capitulo 3, a arquitetura
utilizada neste trabalho, ilustrada na Fig. 28, se utiliza de um acoplador 6ptico de fibra fun-
dida para guiar os sinais de excitacdo a interface sensora e o sinal refletido ao detector de
sinal.

Contudo, tendo em vista os resultados computacionais obtidos e os beneficios da utilizacao
de um sistema capaz de se ajustar as variacdes no comprimento do onda étimo, expostos no
Capitulo 3, decidiu-se por utilizar, neste trabalho, um sistema de espectroscopia de banda larga,
como ilustrado na Fig. 28. Para isso, o laser foi substituido por uma fonte de radiacdo com
|lampada halégena, com espectro de operacdo de 400 nm a 2500 nm. Por sua vez, o detector de
sinal foi substituido por um espectrometro, com resolucdo de 1,5nm e espectro de operacao
de 650 nm a 1050 nm. Dada a maior confiabilidade e custo do espectrometro, o detector de
referéncia foi suprimido. Com isso, optou-se pela utilizacdo de um acoplador de fibra fundida
multimodo, com duas entradas e uma saida, o qual interliga os outros componentes por meio de
conectores padrao SMA 905. Para restringir a abertura angular do feixe incidente, mitigando
a perda de sensibilidade causada pela excitacdo de plasmons de superficie em angulos nao
normais e permitir o acoplamento do sinal refletido de volta a fibra, foi utilizado um colimador
dotado de uma lente GRIN com abertura angular de 30 mrad. Para possibilitar o controle
da polarizacdo do sinal incidente, foi adicionado, ainda, um filtro polarizador com razdo de

extincao de 400 : 1, o qual se localiza entre o colimador e a grade, como ilustrado na Fig.28.
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Figura 28 — Arquitetura éptica de banda larga utilizada nos experimentos(GOIS et al., 2022)
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Fonte: O Autor (2020).

4.2 SISTEMA DE ALINHAMENTO

Além da montagem do sistema Optico supracitado, a implementacdo de um sensor a fibra
retrorreflexivo na configuracdo de Otto com grade exige o alinhamento da grade com a inter-
face plana ligada a ponta da fibra. Assim, para executar a manufatura do sistema necessario
a este alinhamento, recorreu-se a manufatura aditiva, dada por meio de uma impressora 3D
estereolitografica. Similarmente ao que ocorre no processo de nanolitografia éptica, descrito na
Secdo 4.1, esse tipo de impressora 3D se utiliza de um resina epdxi, cujo catalizador é ativado
pela exposicao a radiacdo ultravioleta. Com isso, as impressoras 3D estereolitograficas atingem
melhores resolucGes em comparacdo as suas contrapartes termoplasticas, sendo recomenda-
das para fabricacdo de pecas que requerem maior detalhamento. Por exemplo, a impressora
utilizada neste trabalho opera com uma tela LCD reflexiva Quad-HD, a qual proporciona uma
resolucao de exposicdo nominal de 50 um nos eixos horizontais. Na préatica, a resolucdo efetiva
em uma impressao depende, também, de varios outros fatores, como a qualidade da resina e
o tempo de exposicao. Além disso, a resolucdo do eixo horizontal da impressdo depende das
caracteristicas mecanicas e do passo utilizado na impressao, o qual, para impressora utilizada,
costuma ser igual ou superior a 0,5mm. Desta forma, para fins de projeto, admitiu-se uma
tolerancia de 0,5 mm.

Desta forma, o sistema de suporte e alinhamento da interface sensora, utilizado nos experi-
mentos apresentados nesta seccdo, é composto por trés pecas, uma plataforma de translacao,

fabricada pela Thorlabs, um mecanismo para suporte e alinhamento da grade e um mecanismo
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de suporte do colimador e polarizador, ambos fabricados com o auxilio de uma impressora 3D
estereolitografica. Dispondo de um cristal piezoelétrico ligado a um parafuso micrométrico, o
topo da plataforma de translacao se desloca unidirecionalmente em relacdo a sua base. Além
disso, a plataforma de translacdo possui uma série de cavidades com rosca, possibilitando a
fixacdo do suporte da grade a lateral de sua base e o suporte do colimador ao topo da plata-
forma, como ilustrado na Fig. 29. Assim, a plataforma de translacdo proporciona ao sistema

a capacidade de controlar a distancia entre a grade e a fibra.

Figura 29 — Sistema experimental.

Fonte: O Autor.

Objetivando o acoplamento do sinal refletido ao colimador, de abertura angular nominal
de 30 mrad, o mecanismo para o suporte e alinhamento da grade, por sua vez, foi projetado
de forma a possibilitar a rotacao precisa da grade nos dois eixos contidos no plano de seu
padrao periddico. Para facilitar sua confeccdo, esse mecanismo foi concebido em duas partes,
ilustradas na Fig. 30. Como ilustrado na Fig. 30a a peca dianteira possui dois recortes em
sua parte inferior, que possibilitam, com auxilio de parafusos, sua fixacao a lateral da base da
plataforma de translado. Como ilustrado na 30c a peca dianteira possui, também em sua parte
inferior, duas cavidades, as quais se encaixam nas protuberancias da parte traseira, ilustrada
na 30b. Para garantir maior robustez mecanica, os cantos superiores das partes foram afixados

uns aos outros por meio de cola epoxi.
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Figura 30 — Mecanismo de suporte e alinhamento da grade: (a) Perspectiva frontal da parte dianteira; (b)
Perspectiva posterior da parte dianteira; (c) Perspectiva frontal da parte traseira; (d) Perspectiva
posterior da parte traseira; (e) Vista frontal do mecanismo montado; (f) Vista posterior do me-
canismo montado.

(a) (b)
(c) (d)
(e) (f)

Fonte: O Autor (2022)
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Para assegurar a grade em sua cavidade, o suporte possui trés cavidades, rosqueados trés
parafusos, como ilustrado na Fig. 30e. A cavidade da grade, por sua vez, é ligada ao corpo do
suporte por molas. Apesar da resina utilizada na fabricacdo do suporte se tornar rigida apés sua
cura, a lamina que compode a estrutura helicoidal da mola possui espessura inferior a 1 mm, o
que confere uma elasticidade a mola, permitindo que a grade se desloque em relacdo ao corpo
do suporte. Esse deslocamento é controlado por quatro parafusos rosqueados as cavidades
da parte traseira, como ilustrado na 30d. Esses parafusos, pressionam a cavidade da grade,
conforme apontado na Fig. 30b, rotacionando a grade em dois eixos, conforme ilustrado na
Fig. 30f.

Como ilustrado na Fig. 28, a arquitetura éptica utilizada nesse trabalho dispde de um
filtro polarizador, o qual foi posicionado imediatamente apés o colimador. Assim como nas
juncdes dos conectores, para reduzir reflectancias indesejadas, o espaco entre o colimador e
o polarizador foi preenchido por um gel, com indice de refracao similar ao da silica. Para o
melhor funcionamento do sistema, o polarizador necessita ser posicionado o mais perpendicular
possivel ao eixo longitudinal do colimador, e consequentemente a direcao de propagacao do
sinal incidente. Ainda, para que seja possivel o controle da polarizacdo do sinal incidente em
relacdo a grade, é necessario realizar rotacdao do polarizador sobre seu préprio eixo. Assim,
como ilustrado na Fig. 31, o suporte do conjunto colimador e polarizador foi desenvolvido de
forma a atender esses requisitos.

Como ilustrado na Fig. 31a, o suporte do colimador é constituido de duas partes idénticas,
uma superior e outra inferior. Em seu interior, o suporte do colimador possui uma cavidade
suspensa a qual, assim como as molas do suporte da grade, foi construida com uma espessura
inferior a 1 mm, conferindo-lhe a elasticidade necessaria para se moldar e conter o colimador,
conforme ilustrado na Fig. 31b. Para manter sua coesao, do suporte o colimador foi concebido
de forma a se encaixar na cavidade de dois trilhos idénticos, ilustrados na Fig. 31c. A face
oposta ao colimador de cada um desses trilhos, possui duas cavidades semiesféricas, utilizadas
como guias para a fixacdo de partes subsequentes. Ao trilho encaixado apds o colimador, foi
fixado, com cola epdxi, o anel de suporte do polarizador. Para permitir colocacao e retirada
do polarizador, possui uma pequena elipse elastica, a qual pressiona levemente o colimador
contra o interior do anel de suporte, mantendo-o no local. Ao outro trilho, foi fixado, também
com cola epdxi, um botao, utilizado para girar manualmente o conjunto. Esse botdo possui
centro vazado, de forma a permitir a passagem da fibra e, em sua extremidade, uma ranhura

utilizada para indicar o angulo de polarizacao. Assim, a posicao do polarizador em relacdo ao
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colimador é assegurada, conforme ilustrada na Fig. 31d. Ainda, para fixar o conjunto colimador
e polarizador a plataforma de translacao, foi concebida uma base, fabricada em duas partes:
uma inferior e uma superior, ilustradas na Fig. 31e. Semelhantemente ao suporte do colimador,
a base possui uma cavidade, onde é inserido o conjunto colimador e polarizador montado,
ilustrado na Fig. 31d. Esse cavidade contudo, € inelastica, e possui em seu interior duas outras
cavidades, onde se encaixam as protuberancias dos dois trilhos, restringindo o movimento do
conjunto a rotacao sobre um dos eixos. Esse conjunto, foi fabricado de forma a ter a menor
folga possivel, sendo utilizado vaselina para lubrificacdo externa do conjunto. Apés fechada, a
base foi fixada ao topo da plataforma de translacdo por dois parafusos, inseridos nas cavidades
superiores da base.

Assim, o sistema experimental foi montado de forma a permitir o movimento preciso
sob quatro graus de liberdade, como ilustrado na Fig. 32. Todavia, embora que, com sua
precisdo nanométrica, a plataforma de avanco seja, teoricamente, capaz de aproximar a face
do polarizador a grade até a distancia micrométrica simulada na Subsecdo 3.3.2, dado que essa
separacdo n3o € visivel ao olho nu e o sistema experimental montado ndo é auto referenciado, a
execucao dessa aproximacao acarreta o risco de colisao e destruicao da grade. Assim, tendo-se
em vista a baixa influéncia da distancia na sensibilidade da interface, apontada pelas simulacGes
da subseccdo 3.3.2, resolveu-se verificar, em novas simulacdes, a viabilidade da execucdo dos
experimentos em distancia macroscépica. Sendo qualquer distdncia macroscépica muito maior
que o comprimento de onda do sinal incidente, para fins de calculo, considerou-se essa distancia
como infinita, ou seja, desconsiderou-se a presenca da interface plana entre o polarizador e ar,

adotando-se o modelo ilustrado na Fig. 33.
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Figura 31 — Montagem do suporte do colimador e polarizador: (a) Montagem do suporte do colimador: 1.
Superior; 2. Colimador; 3. Inferior. (b) Suporte do colimador montado. (c) Montagem do suporte
do polarizador: 1. Polarizador; Suporte do polarizador; 3. Trilho; 4. Suporte do colimador; 5.
Trilho; 6. Botdo. (d) Suporte do polarizador montado. (e) Montagem da base: 1. Base superior;
2. Suporte do polarizador; 3. Base inferior. (f) Suporte do colimador e polarizador montado.

() (b)

Fonte: O Autor.
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Figura 32 — Sistema experimental de alinhamento com movimento controlado em quatro graus de liberdade

Fonte: O Autor.

Figura 33 — Configuracdo de Otto com distancia macroscépica

Fonte: O Autor.
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4.3 OBSERVACAO EXPERIMENTAL DO EFEITO DE RPS EM GRADE COMERCIAL SUB-
OTIMA

A Fig. 34 ilustra os espectros de reflectancia e de sensibilidade da interface sensora na con-
figuracdo de Otto simulados com o auxilio do aplicativo SPRinG. Nessas simulacoes, adotou-se
a distancia entre as interfaces como sendo muito maior que o comprimento de onda, ou seja,
uma distancia grande o suficiente para ser vista ao olho nu. Como se pode visualizar no grafico,
a simulacdo aponta uma potencial sensibilidade de 50, superior ao calculado para distancias
microscépicas. Além disso, é possivel verificar uma curva de reflectancia passivel de ser carac-
terizada experimentalmente, o que corrobora com a viabilidade da execucdo dos experimentos
com distancia macroscépica. Assim, nos experimentos apresentados nesse capitulo, de forma
a obter o melhor acoplamento do sinal refletido possivel, a face do polarizador foi aproximada

a grade manualmente até a menor distancia segura possivel.

Figura 34 — Espectros de reflectancia e sensibilidade para uma interface utilizando grade na configuracdo de
Otto com disténcia macroscopica(GOIS et al., 2022)
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Fonte: O Autor (2022).

Deste modo, foi executada uma série de afericGes, objetivando a observacdo de RPS.
Primordialmente, para caracterizar a resposta do sistema éptico implementado, realizou-se
medidas de referéncia utilizando um espelho plano de aluminio. Durante os experimentos
iniciais, observou-se que a intensidade exibida pelo espectrometro apresentou uma oscilacio

periddica e de baixa amplitude em todo o espectro aferido. Para facilitar a comparacdo dos
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resultados, optou-se por normalizar as medidas, dividindo cada ponto do espectro pelo valor
mais alto obtido na medida. Assim, a Fig. 35 apresenta o espectro do sinal refletido normalizado
referente ao espelho plano. Durante esse experimento, foram realizadas medidas com diversas
distancias, tomando-se como referéncia a menor distancia segura, a qual se arbitrou o valor
d = 0, referenciado no grafico.

Figura 35 — Espectro de reflectancia do espelho plano de Al utilizado como referéncia

Fonte: O Autor.

Nesse grafico, é possivel verificar o comportamento ndo uniforme da curva, caracterizado
pelo decaimento da intensidade registrada nas extremidades do espectro observado. Esse com-
portamento, deve-se as caracteristicas do espectrometro utilizado, o qual n3o é autoreferén-
ciado. E possivel verificar, também, um ruido de baixa amplitude presente em todo espectro.
Constante no tempo, essa oscilacao, pode ser atribuida a ocorréncia de interferéncias indeseja-
das no caminho éptico, provavelmente, localizada no interior do acoplador. E possivel verificar,
ainda, dois pequenos decaimentos de intensidade, localizados entre 800 nm e 900 nm, os quais
podem ser atribuidos as caracteristicas 6pticas do aluminio, o qual também apresenta um de-
caimento similar em seu espectro de indice de refracdo. Finalmente, é possivel verificar uma
minima discrepancia entre as curvas referentes a distancias distintas. Para melhor verificar a
natureza dessa discrepancia, foi gerado um novo grafico, ilustrado na Fig. 36, onde se tomou

como a menor distancia, dividindo cada ponto do espectro de cada medida pelo seu corres-
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pondente valor de referéncia. Nesse grafico, é possivel verificar uma inclinacdo descendente,
que tende a aumentar de angulo com a distancia. Esse fator, deve-se, provavelmente, a aber-
racoes cromaticas, ou seja, a diferencas no angulo de colimacdo nos diferentes comprimentos

de onda, ocasionados pela ndo uniformidade espectral do indice de refracdo na lente de Grin.

Figura 36 — Espectros de intensidade do sinal refletido pelo espelho plano normalizado pela intensidade obtida
na distancia minima

Fonte: O Autor.

Tendo-se as informacdes adquiridas nos experimentos com o espelho plano, executou-se
experimentos similares com a grade. A Fig. 37 apresenta o espectro de intensidade do sinal
refletido normalizado obtido nos experimentos com a grade. Na curva da Fig. 37, é possivel
observar dois vales, que indicam a existéncia de RPS, como esperado. Para melhor avaliar
a magnitude dos vales caracteristicos da RPS. de forma similar ao executado para a Fig.
36, utilizou-se o espelho plano como referéncia para se obter o espectro do sinal refletido
referenciado e normalizado. Desse modo, a Fig. 38 apresenta os espectros de reflectancia para
diferentes distancias obtidos nos experimentos iniciais com a grade. No grafico da Fig. 38 é
possivel verificar que, diante da intensidade dos vales caracteristicos da RPS. os efeitos do
afastamento da grade se mostram despreziveis.

Dada sua utilidade e simplicidade, o método de referenciacao e normalizacao supracitado

foi estendido aos experimentos posteriormente executados. Assim, por simplicidade, a menos
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que explicitado, os sinais refletidos referenciados e normalizados, obtidos experimentalmente,
sdo, neste trabalho, denominados simplesmente de reflectancia.

Figura 37 — Espectro de intensidade do sinal normalizado refletido pela grade comercial.

Fonte: O Autor.

Objetivando uma maior compreensdo do comportamento da RPS na curva de reflectancia
da RPS. realizou-se, ainda, mais uma série de medicées utilizando a grade, nas quais o con-
junto colimador mais o polarizador foi rotacionado, alterando o dngulo de polarizacdo do sinal
incidente. Inicialmente, para avaliar os resultados obtidos nesses experimentos, tomou-se como
referéncia os valores simulados exibidos na Fig. 34. Uma vez que o aplicativo SPRinG ainda
esta limitado a simulages com ondas incidentes com polarizagdo Transversal Magnética (TM),
de campo magnético perpendicular ao eixo = da Fig.33, recorreu-se ao aplicativo COMSOL
para a simulacdo da interface sensora sob polarizacdo Transversal Elétrica (TE), de campo
elétrico perpendicular ao eixo x da Fig.33. Para isso, utilizou-se como base o modelo proposto
e validado por Araujo, Melo e Fontana (2023), modificando a polarizacdo do campo incidente.
Para que o modelo convergisse, foi necessario a utilizacao de uma malha com elementos de
dimensdes inferiores a um décimo do comprimento de onda central do feixe incidente, ou
seja, de aproximadamente 80nm. Dadas as limitacdes computacionais, a simulacdo com onda
incidente de polarizacdo TE foi modelada com uma distancia de 50 m. Com essa distancia,

a curva de reflectancia da interface simulada apresenta oscilacdes decorrentes do efeito de
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Figura 38 — Espectros de reflectancia normalizado obtidos em distancias diferentes.

Fonte: O Autor.

interferéncia, os quais ndo condizem com os previstos para a distancia macroscopica medida
nos experimentos. Assim, para reduzir o impacto dessas oscilacdes indesejadas, foi aplicado,
ao longo do espectro de comprimento de onda, um filtro passa-baixa de janela deslizante,
similar ao utilizado no Capitulo 2. Para facilitar sua visualizacdo, aplicou-se 0 mesmo filtro a
curva de reflectancia experimental, mitigando os efeitos de interferéncias.

Para o célculo das reflectancias com estados de polarizacdo arbitrarios, utilizou-se, com

base na formulacdo apresentada em Fontana (2002), a funcdo reflectancia

/Ry R, sin? 0 cos ¢
R = R,cos" 0 + R, sin" 0 + ! 5 : (16)

onde R, e IR, sdo, respectivamente, as reflectancias com polarizacdo TM e com polarizacdo
TE, o 6 é angulo de polarizacdo em relacdo a direcdo x e ¢ é a fase relativa entre os coeficientes

de reflexdo r, e r,, estes associados as respectivas reflectancias pelas relacdes

R, = |r. [, (17)
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Figura 39 — Comparacdo dos espectros de reflectancia calculados e experimentais em diversos angulos de

polarizagdo (GOIS et al., 2022)
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A Fig. 39 apresenta as curvas de reflectdncia experimentais e simuladas com 5 angulos
de polarizacdo 6 diferentes, onde o angulo 8 = 0 corresponde a polarizacido TM e o angulo
0 = 7/2 a polarizacdo TE. Na Fig. 34, é possivel identificar o gradual desaparecimento dos
vales centrais, conforme o aumento do angulo de polarizacao, o que evidencia o sucesso na ob-
servacdo de RPS.m grade. Apesar disso, é possivel destacar duas discrepancias entres as curvas
experimentais e simuladas. A primeira, refere-se ao deslocamento espectral do ponto central
entre os vales, na curva experimental, localizado em 850 nm e nao em 833 nm, como espe-
rado. O segundo, refere-se a largura e profundidade dos vales, os quais, na curva experimental,
sao bem mais largos.

Visando identificar a causa dessas discrepancias, foram investigados computacionalmente
os efeitos de dois fatores ndo abordados nas simulaces anteriores, o angulo real do sinal
incidente, o qual é diferente de zero, e a presenca de uma camada de 6xido na superficie
da grade, inerente a exposicdo do aluminio a atmosfera. Assim, o SPRinG foi utilizado para
simular a interface sensora sob diversos angulos de incidéncia. A Fig. 40 apresenta as curvas de
reflectancia simulada com diferentes angulos de incidéncia «, juntamente com a medida obtida
experimentalmente. Nessas curvas, conforme o aumento do angulo de incidéncia, é possivel
verificar o gradual afastamento dos vales, os quais sob um angulo de incidéncia normal a =
0° se encontram sobrepostos, separando-se a um angulo de incidéncia de aproximadamente
a=0,8°

Os efeitos da oxidacao do aluminio, por sua vez, foram modelados pela adicdo de uma
camada de Oxido de aluminio, Al,O3, de espessura E sobre o filme metalico, cujo as cons-
tantes Opticas foram obtidas de (QUERRY, 1985). Uma vez que o SPRinG ainda n3o dispde
da capacidade de simular interfaces com mais de 3 camadas, o COMSOL foi empregado para
realizacao das simulaces envolvendo a camada de 6xido de aluminio. Novamente, utilizou-se
como base o modelo proposto e validado por Araujo, Melo e Fontana (2023), adicionando
a camada de éxido. Em contraste com a curva de reflectdncia obtida experimentalmente, a
Fig. 41 apresenta as curvas de reflectancia calculadas para interfaces com camadas de Al,O;
com espessuras de 2nm e 20 nm, ambas sob um angulo de incidéncia a = 2°. No gréfico
da Fig. 41, é possivel destacar trés pontos de influéncia sob a curva de reflectancia acarre-
tados pelo crescimento da camada de 6xido de aluminio. Primeiramente, é possivel verificar
o deslocamento do ponto central de ressonancia, localizado entre os vales, o qual ocorre em
comprimentos de onda mais elevados, conforme o aumento da espessura F da camada de

oxido, o que pode explicar a discrepancia entre o local do ponto central de ressonancia veri-
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ficado experimentalmente e a periodicidade nominal da grade. E possivel verificar, também,
o alargamento e achatamento dos vales, os quais se confundem com os efeitos do aumento
do angulo de incidéncia a. E possivel verificar, ainda, o aumento da assimetria entre os vales
simulados, os quais, diferentemente do verificado experimentalmente, tem seu vale de me-
nor comprimento de onda, a esquerda do ponto central, maior que sua contraparte de maior

comprimento de onda, a direita do ponto central.

Figura 40 — Espectros de reflectdncia experimental e simuladas com dois angulos de incidéncia.

Fonte: O Autor.

Tendo-se um melhor entendimento sobre os possiveis efeitos de oxidacdo, angulacdo, para-
metros Opticos e geométricos sobre a curva de reflectancia da interface, objetivando-se obter
um melhor casamento entre as curvas de reflectancia simuladas e experimental, o COMSOL
foi empregado em novas simulacdes da interface com camada de éxido de aluminio. Dessa
vez, contudo, o feixe incidente foi modelado por uma funcdo normal centrada no angulo de

incidéncia @ = 0, dada por

fa) = 15@2, (19)

oV 2T

onde adotou-se o angulo de colimacdo nominal do colimador com um desvio padrao de

o = 1,7°. Desta forma, em contraste com as respectivas curvas de reflectancia obtidas ex-
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perimentalmente, a Fig. 42 apresenta as curvas de reflectancia das interfaces simuladas sob
incidéncia de um feixe gaussiano com camada de Al,O3 de 6 nm de espessura, a qual apre-
sentou a curva de reflectancia simulada de maior concordancia com a curva de reflectancia
obtida experimentalmente.

O modelamento do feixe incidente gaussiano e o ajuste da espessura da camada de éxido
de aluminio, foi possivel obter o casamento dos pontos centrais das curvas de reflectancia
simuladas e experimentais. Além disso, foi possivel observar vales a direita do ponto central com
profundidade e espessuras relativamente condizentes as obtidas experimentalmente. Todavia,
os ajustes supracitados tornaram os vales de menor comprimento de onda simulados ainda
mais discrepantes aos obtidos experimentalmente. Assim como visto anteriormente na Fig. 40
o crescimento da camada de Al,O3 acarreta no encolhimento do vale a direita e expansado do
vale a esquerda, contrariando o observado experimentalmente. Infelizmente, dado o alto custo
computacional inerentes ao emprego do COMSOL, o qual se utiliza do método dos elementos
finitos, a realizacao de estudos mais amplos e detalhados para determinacao das causas desse
fendmeno ficardo dirigidas a trabalhos futuros.

As simulacdes executadas concordam semi-quantitativamente com as observacdes expe-
rimentais do efeito RPS e os resultados apresentados nesta secdo corroboram a eficacia do
sistema retro-reflexivo em promover e detectar RPS.m grades. Assim, como forma de ratificar
sua viabilidade no sensoriamento do indice de refracdo de meios fluidos, empregou-se a téc-
nica proposta na implementacdo de um dispositivo capaz de promover e detectar o ponto de

orvalho ambiente, conforme discutido no Capitulo 5.
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Figura 41 — Curvas de reflectancia calculadas para interfaces com camadas de Al3O3 com espessuras de 2 nm
e 20mm

Fonte: O Autor.
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Figura 42 — Comparacdo dos espectros de reflectdncia calculados e experimentais em diversos dngulos de

incidéncia
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5 SISTEMA DE DETECCAO DE PONTO DE ORVALHO EM GRADE DE DI-
FRACAO

5.1 INTRODUCAO

De acordo com a National Oceanic and Atmospheric Administration’s, NOAA (2023), o
ponto de orvalho é uma medida da umidade do ar, representando a temperatura em que
o ar precisa ser resfriado para atingir a saturacdo, resultando na condensacdo do vapor de
agua presente na atmosfera. Em termos mais amplos, o termo "orvalho"refere-se ao conjunto
de particulas liquidas formadas por essa condensacdo. Alternativamente, o ponto de orvalho
pode ser descrito como a maxima quantidade de vapor que pode ser encontrada dissolvida em
uma massa de ar, dependente da pressao e temperatura do sistema. A quantidade de vapor
dissolvida em um ambiente atmosférico é chamada de umidade absoluta. Para simplificacdo,
essa temperatura é frequentemente referida pela umidade relativa, que é a razao entre a
umidade absoluta do ambiente e a umidade absoluta de saturacao, ou seja, o ponto de orvalho.
A Fig. 43 ilustra a relacdo entre a temperatura do ponto de orvalho e a temperatura atmosférica

para diferentes niveis de umidade relativa, indicados na legenda.

Figura 43 — Relac3o entre a temperatura do ponto de orvalho e a temperatura atmosférica para diferentes
umidades relativas.
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A medicdo precisa e confidvel da umidade é fundamental em uma variedade de setores e
atividades, desde a meteorologia até o controle de qualidade na indistria(KU; CHUNG, 2023). Os
sensores de umidade desempenham um papel crucial nessa tarefa, permitindo a quantificacdo
precisa da quantidade de dgua presente no ar ou em substancias sélidas. Em sua maioria, os
dispositivos comercialmente disponiveis para esse fim se baseiam em materiais hidroscépicos,
0s quais absorvem a agua presente no ambiente, alterando suas caracteristicas fisico-quimicas,
que sdo aferidas permitindo a determinacdo da umidade de forma indireta. Todavia, dadas as
possibilidades de miniaturizacao e de se obter melhores resolucdes, o interesse da academia em
sensores de umidade Opticos é crescente, destacando-se em aplicacdes envolvendo a afericao
de umidade em ambientes hostis(CHANI; KHAN; ASIRI, 2023). Diferentemente dos sensores
baseados em materiais higroscopicos, os sensores de umidade épticos, em geral, se valem da

variacdo do indice de refracdo do meio externo.

5.2 PROTOTIPACAO EXPERIMENTAL

Tendo isso em vista, decidiu-se averiguar experimentalmente a viabilidade da utilizacdo
da técnica de reflectometria dptica descrita no Capitulo 4 para observacdo da formacdo de
orvalho sobre a grade de difracdo. Assim, para possibilitar o resfriamento da grade e, conse-
quentemente, a formacdo controlada de orvalho, foi adicionada ao sistema experimental uma
célula Peltier. Para monitorar o processo, foram adicionados dois sensores de temperatura: um
fixado na lateral do substrato da grade de difracdo e um para medir a temperatura ambiente
do experimento. Para isso, foi necessario o desenvolvimento de um novo suporte para grade de
difracao. Como ilustrado na Fig. 44, a célula Peltier foi fixada entre duas placas impressas em
resina 3D, onde, para dirimir a perda do gradiente de temperatura entre as faces, foi utilizada
ainda uma camada de polimero isolante entre a face fria da célula e o suporte. Na face quente
da célula foi fixado um dissipador térmico com ventoinha, que, por simplicidade, foi omitido
da Fig. 44. A grade de difracdo foi fixada ao lado frio da célula. Para facilitar a transferéncia
de calor entre o dissipador de calor, a grade de difracdo e as respectivas faces da célula Peltier,
utilizou-se de pasta térmica condutora. Finalmente, o conjunto foi montado em uma base,

fixada a mesa éptica.
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Figura 44 — Suporte da grade de difracdo: (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.

Dada a dificuldade de movimentar a grade de difracdo, fixada a célula Peltier, com preci-
sdo, foi necessaria a concepcao de um novo sistema de alinhamento, onde todos os elementos
moveis utilizados no alinhamento do sistema 6ptico se encontram ligados ao suporte do colima-
dor/polarizador. Além disso, para automatizar o processo de ajuste do dngulo de polarizacdo,
foi adicionado um motor de passo ao suporte do colimador/polarizador. Deste modo, a estru-
tura de alinhamento e polarizacao do sistema éptico conta com partes, uma base de translacao,
montada sobre a mesa Optica, uma base de rotacao axial, uma base de rotacdo azimutal e o
suporte do colimador/polarizador, montados em sequéncia como ilustrado na Fig. 45.

Como ilustrado na Fig. 46, a plataforma de rotacdo azimutal consiste em duas placas
paralelas que deslisam em torno de um eixo central. Além disso, para facilitar o processo de
alinhamento, a plataforma de rotacdo azimutal dispde de uma engrenagem, com 64 dentes,
concéntrica ao eixo central, ligada a uma engrenagem menor, com 12 dentes, localizada em
um dos cantos da plataforma, resultando em uma raz3do de reducdo de aproximadamente 5,3.

Ja a plataforma de rotacdo axial, ilustrada na Fig. 47, tem seu eixo de rotacdo em torno
de um parafuso, que interliga as duas placas da plataforma formando uma dobradica. Para
possibilitar o controle do angulo de alinhamento, a plataforma dispde ainda de um sistema
composto por uma mola, um parafuso e uma porca, engastada em uma cavidade na placa
inferior da plataforma.

O suporte do colimador, ilustrado na Fig. 48, foi baseado em um mecanismo complacente
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Figura 45 — Sistema de alinhamento e polarizacdo: (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.

similar ao descrito na Secdo 5.1. Nesse caso, optou-se por fixa-lo a uma base montada perpen-
dicularmente a plataforma de rotacdo azimutal, que da suporte, também ao motor de passo,
como ilustrado na Fig 49. Apds a fixacao ao suporte, ao eixo do motor de passo foi engastado
uma engrenagem, a qual se conecta a outra engrenagem existente no suporte do polarizador,
como ilustrado na Fig. 50. Como ilustrado na Fig. 51, montado em um eixo concéntrico ao
colimador, ao acionar do motor de passo, apenas o suporte do polarizador rotaciona, ideal-
mente, n3do interferindo no alinhamento do experimento. Para evitar o atrito, foi criado um
espacamento entre o polarizador e o colimador, o qual, para evitar perdas por reflexao, foi

preenchido por um gel como mesmo indice de refracdo do substrato do polarizador.
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Figura 46 — Plataforma de rotacdo. (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.

Figura 47 — Plataforma de rotac3o: (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.

Figura 48 — Suporte do colimador: (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.
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Figura 49 — base do colimador: (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.

Figura 50 — Suporte do Polarizador: (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.

Figura 51 — Conjunto colimador/: (a) Montagem; (b) Montado.

(a) (b)

Fonte: O Autor.
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5.3 EXPERIMENTOS E RESULTADOS

Tendo-se o sistema experimental montado e alinhado, foram realizados os experimentos
para observacao da formacdo de orvalho sobre a grade de difracao, os quais, do ponto de
vista Optico, possuem uma arquitetura idéntica ao apresentado na Fig. 28. A Fig. 52 apresenta
a evolucdo temporal da resposta espectral da reflectancia durante a formacdo de orvalho,
normalizada e referenciada com base nos procedimentos descritos na Secdo 5.2, na qual os
valores apresentados na legenda representam a hora, minuto e segundo em que as medidas
foram feitas. Nas curvas do grafico é possivel visualizar o vale caracteristico as curvas espectrais
de RPS. os quais tem suas amplitudes diminuidas conforme a formacdo do orvalho sobre a

grade de difracdo.

Figura 52 — Evolucdo da resposta espectral da reflectdncia durante a formacdo de orvalho.

Fonte: O Autor.
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A Fig. 53 apresenta a evolucdo da reflectancia em um comprimento de onda de 840nm,
em azul, e suas respectivas temperaturas, em laranja, de 7 ciclos experimentais realizados
em sequéncia. Em cada um destes ciclos, a grade de difracdo foi resfriada, ao ponto de
fomentar orvalho, e, posteriormente, aquecida, evaporando o orvalho formado. Em cada um
dos ciclos, é possivel visualizar uma curva de elevacdo amortecida da reflectancia, resultante
da formacdo de orvalho, seguido de um decaimento abrupto da reflectancia, resultante da
evaporacao do orvalho, os quais aparentam estar relacionadas conforme a temperatura varia
durante o experimento. Ressalta-se que discrepancia entre a velocidade de resfriamento e
aquecimento obtidas no experimento se deve a célula peltier, da forma utilizada, é mais eficiente
em aquecer do que resfriar a grade de difracio. E possivel verificar também um leve aumento
da temperatura minima atingida durante os ciclos, o que pode ser atribuido ao aumento
da temperatura ambiente, representada no grafico em cinza, resultante do calor gerado pelo
préprio experimento.

Figura 53 — Evolucdo da reflectancia e temperatura durante 7 ciclos experimentais, em um comprimento de
onda de 840nm.
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A Fig. 54 reapresenta, em maior escala, os resultados obtidos durante o primeiro ciclo
experimental. No inicio da curva de ascensdo da reflectancia é possivel identificar uma leve
instabilidade, a qual pode ser atribuida ao modo como o orvalho se forma sobre a grade de
difracdo. E possivel verificar, também, que o decaimento abrupto da reflectancia atinge um
ponto de minimo inferior ao obtido com a grade sem orvalho, o que, por sua vez, pode ser

atribuido a presenca de vapor entre a grade e o polarizador.

Figura 54 — Evolucdo da reflectancia e temperatura no primeiro ciclo experimental, em um comprimento de
onda de 840nm.
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Fonte: O Autor.

Finalmente, a Fig. 55 apresenta a curva de histerese obtida nos 7 ciclos experimentais.
A curva de histerese evidencia uma forte correlacdo entre a temperatura e reflectancia na
grade de difracao. Além disso, é evidenciado, também, o deslocamento lateral da curva de
histerese, resultante do aumento da temperatura ambiente e, consequentemente, do ponto
de orvalho. Assim, com o auxilio da afericao da temperatura ambiente, a técnica utilizada se
mostra promissora para a afericdo ndo sé do ponto de orvalho como da umidade relativa do

ambiente.
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Figura 55 — Evolucdo da resposta espectral da reflectancia durante a formacdo de orvalho, entre diferentes
ciclos.

Fonte: O Autor.
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6 CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

Este trabalho apresenta metodologias e resultados referentes ao projeto, otimizacdo e ex-
perimentos realizados com sensores de indice de refracdo retrorreflexivos em configuracao
planares ou em grades de difracdo. Para o caso de interfaces planares, dando continuidade
aos trabalhos iniciados em Gois et al. (2016), implementou-se um filtro digital de baixo custo
computacional, caracterizado por uma funcao de média mével. Foi, entdo, realizada uma ana-
lise estatistica de dados, determinando a potencialidade da configuracdo utilizada em detectar
variaces de reflectancia na interface sensora na ordem de 10~3. Todavia, devido 3 baixa sen-
sibilidade da interface sensora de ponta de fibra nua, utilizada em Géis et al. (2016), foi obtido
um limiar de deteccao de 0,13 RIU, que esta muito aquém das possibilidades da configuracao
experimental.

Tendo-se como objetivo aprimorar a sensibilidade da interface sensora e, consequentemente,
o limiar de deteccdo do dispositivo, foram realizados o projeto e a otimizacdo de trés opcdes
de interfaces sensoras multicamadas. Uma vez que o objetivo final é implementar uma ou mais
dessas interfaces na ponta da fibra, todas as interfaces propostas foram estudadas admitindo
um sinal de entrada com incidéncia normal a superficie. Foram avaliados computacionalmente
os beneficios da adiccdo de um filme fino semitranslicido de ouro a ponta da fibra éptica.
Apbs a otimizacdo da espessura do filme de ouro, a qual indicou uma espessura 6tima de
13 nm, inferiu-se, através da extrapolacdo estatistica dos resultados obtidos anteriormente,
um limiar de deteccdo de 1072RIU. Foi avaliado computacionalmente o comportamento de
uma interface sensora composta por miltiplas camadas de dielétricos com indices de refracdo
distintos. Inicialmente, otimizou-se as espessuras da camadas para um dispositivos camadas,
obtendo-se picos de sensibilidade em espessuras miltiplas de um quarto do comprimento de
onda da luz incidente. Dada essa caracteristica, é possivel atribuir o ganho de sensibilidade a
influéncia de interferéncias construtivas nas camadas dielétricas. Foi, entdo, avaliada a resposta
da interface em relacdo ao nimero de camadas, obtendo-se um crescimento amortecido da
sensibilidade, o qual se estabilizou na nona camada. Para um interface otimizada com 9
camadas dielétricas, foi calculado um limite de deteccio do dispositivo An ~ 5,6 x 1073.

No tocante ao uso do efeito RPS em grade de difracdo, para observacdo do efeito de
RPS sob incidéncia frontal, foram otimizadas grades de difracdo com perfis senoidais em duas

configuracdoes metalizadas, cada uma com 4 metais diferentes: ouro, prata, aluminio e cobre.
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Em ambas configuracdes, a prata alcancou as maiores sensibilidades, seguida pelo cobre e pelo
ouro. Todavia, dada a confiabilidade resultante da sua maior inércia quimica, optou-se por focar
os estudos subsequentes ao ouro, para o qual se obteve valores étimos de sensibilidade, 30nm
e 180nm, amplitude, 20,42nm e Tnm, periodicidade, 560,3nm e 561, 7nm, e espessura,
67,73nm e 1689nm, para as configuracdes de Kretschmann e Otto, restivamente.

Assim, para obter melhor compreensido do impacto das incertezas inerentes ao processo de
fabricacao das grades de difracao, foram realizados estudos computacionais onde se variou os
parametros em torno dos valores otimizados, onde se determinou as sensibilidades correspon-
dentes. Nesses estudos, constatou-se, tanto para a configuracdo de Kretschmann quanto para
a configuracdo de Otto, que a periodicidade da grade de difracdo é diretamente proporcional
ao comprimento de onda 6timo da radiacdo incidente, de modo que, realizado o ajuste do
comprimento de onda, a influéncia de pequenas variacdes na periodicidade da grade é des-
prezivel. Verificou-se, também, que variacGes relativamente pequenas na amplitude da grade
podem resultar em grandes perdas de sensibilidade, contudo, sem acarretar no deslocamento
do comprimento de onda 6timo. Na configuracao de Otto, a sensibilidade pode ser reduzida a
metade com um erro de amplitude inferior a 5 nm e, na configuracdo de Kretschmann, com um
erro inferior a 15 nm. Para configuracao de Kretschmann, foi verificada ainda uma correlacao
entre a espessura do filme metélico e a amplitude da grade, a qual indica, que com o ajuste
da espessura do filme metalico, o erro necessario para reduzir a sensibilidade da grade passa
a ser de 20nm. Para a configuracao de Otto, a distancia entre a grade e a ponta da fibra
apresenta pouco impacto na sensibilidade do dispositivo, e, praticamente, nenhum impacto no
comprimento de onda étimo.

Tendo-se os parametros otimizados e tolerancias definidas, foi concebida uma metodologia
para fabricacdo da grade otimizada, a qual se utiliza de técnicas de fotolitografia amplamente
difundidas. Infelizmente, devido a motivos de forca maior, a fabricacao da grade otimizada teve
que ser delegada a trabalhos futuros. Desta forma, para realizacdo dos experimentos, adquiriu-
se uma grade de difracao de baixo custo, com perfil senoidal de amplitude 61nm e periodicidade
833nm, metalizada com aluminio. Apesar dos parametros sub-6timos da grade de difracdo
adquirida, as simulacdes previram a ocorréncia de RPS com intensidade suficiente para ser
identificada no espectro de reflexao, viabilizando a execucdo dos experimentos. Objetivando-
se obter maiores informacdes sobre a influéncia da RPS no espectro de reflexdo da grade de
difracdo, foi montada uma configuracdo experimental com banda espectral larga, constituida

de um espectrometro, uma lampada halégena, um acoplador éptico, um colimador e um
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polarizador.

Para realizar o alinhamento entre o colimador e a grade de difracdo, foi fabricado um apa-
rato de suporte experimental, o qual permite o ajuste do angulo de incidéncia em dois eixos
de rotacao. Dada a precisdo requerida para o acoplamento da radiac3o refletida, limitada pelo
colimador, cujo angulo de abertura é de 30 mrad, optou-se pela utilizacdo de uma impressora
3D baseada em resina UV. Além da manutencdo e ajuste do alinhamento, o aparato experi-
mental fabricado, a rotacdo do polarizador e, consequentemente, a mudanca da polarizacao
do feixe incidente em relacao a grade de difracdo. Para mitigar o risco de colizdo, decidiu-se
manter uma distancia macroscépica entre o polarizador e grade, a qual, como previsto nas
simulacoes, apresentou influéncia despreziveis sobre o resultado obtido. Assim, pode-se obser-
var a presenca de dois vales no espectro de refracdo, os quais desaparecem com a mudanca
da polarizacdo da radiacao incidente, evidenciando o sucesso experimental em exitar RPS.

Para validar ainda mais as metodologias e configuracdes experimentais empregadas, resolveu-
se por induzir a formacdo de orvalho sobre grade. Para isso, optou-se por resfriar diretamente
o substrato da grade de difracdo. Assim, fez-se necessaria a concepcao de um novo aparato
experimental. Aproveitando a oportunidade, foi adicionado ao aparato um motor de passo,
que possibilitou a automatizacdo do ajuste da polarizacao da onda incidente. Foi adicionado,
ainda, ao aparato experimental, sensores para aferir a temperatura ambiente e a temperatura
na grade de difracdo. Assim, o sistema experimental foi utilizado, com sucesso, para determi-
nar o ponto de orvalho do ambiente experimental, registrando a curva de histerese resultante
da formacdo e evaporacao do orvalho.

Desta forma, pode-se reivindicar as seguintes contribuicdes e propor os seguintes trabalhos

futuros.

6.1 PRINCIPAIS CONTRIBUICOES:

= Otimizacoes: Foi realizada uma serie de otimizacGes envolvendo interfaces sensoras
acopladas a ponta de fibra éptica, incluindo resultados comparativos referentes a 4

filmes metalicos diferentes, os quais ndo foram encontrados previamente na literatura.

» Projetos: Foi realizado um estudo computacional detalhado sobre a influéncia da va-
riacdo do parametros em torno dos valores 6timos obtidos, o qual, até onde se tem

conhecimento, foi o primeiro a ser reportado. Ainda, tendo em vista as tolerancias de-
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finidas no estudo, foi proposta uma estratégia inovadora para confeccao da grade de

difracao otimizada.

» Experimentos: Foram desenvolvidos dois aparatos experimentais de baixo custo, ambos
fabricados com tecnologia 3D e capazes de realizar o alinhamento em dois eixos de rota-
¢3o e rotacdo do polarizador. Além disso, desenvolveu-se uma técnica para determinacao

do ponto de orvalho utilizando RPS em grade de difrac3o.

6.2 TRABALHOS FUTUROS:

» Metalizacao da grade de difracao com filme de ouro: Mesmo com sua amplitude
sub-6tima, as simulacdes indicam que a metalizacdo da grade de difracdo adquerida
com ouro provera um ganho significativo na sensibilidade do dispositivo, permitindo a

realizacdo de experimentos com gases.

» Fabricacao de célula hermética: A insercio da grade de difracdo em uma célula
hermética estanque permitira a utilizacao do aparato experimental para determinacdo da
concentracao de gases, consequentemente, permitindo a determinacdo da sensibilidade

da interface sensora.

» Automatizacao do Alinhamento: Tendo-se em vista que o processo de alinhamento é
um das etapas mais laboriosas do processo experimental, propoe-se a adicdo de motores
de passo a plataformas de rotacao utilizadas no alinhamento, assim como a integracao

do sistema de controle dessas plataformas com o software do espectrémetro.

» Experimentacdao com DVD-R: Como averiguado na literatura, a exposicao e metali-
zacao da grade de difracdo presente no DVD-R é vidvel e compativel com a configuracdo

e aparato experimental montado, devendo ser necessario apenas ajustes menores.

» Fabricacao da grade de difracao otimizada: A metodologia e aparato experimental
se mostrou eficaz e confidvel de modo que a obtencao de resultados condizentes com
o estado da arte depende apenas da obtencao da grade de difracao otimizada, a qual
pode se dar pela estratégia de fabricacdo desenvolvida ou por outros métodos como a

holografia ou Litografia por feixe de ions.
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» Implementacao de um sensor com grade difracao fixada a ponta da fibra: Com
alguns ajustes, os estudos computacionais e as estratégias experimentais desenvolvidos
neste trabalho podem ser aplicados ao sensoriamento de concentracdo de fluidos. Para
isso, é necessario a concepcao de uma célula de fluxo, que encapsulard a grade. Ideal-
mente, essa célula deverad dispor de uma janela de vidro, na qual o colimador ligado a
ponta da fibra poderd ser fixado, garantindo uma distancia constante entre a grade e o
meio da onda incidente. Além disso, essa célula de fluxo devera ser estanque, permitindo

o controle do fluxo do fluido analisado dentro da célula.
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APENDICE A - REVISAO SISTEMATICA DA LITERATURA

A.1 METODOLOGIA

Com o objetivo de compreender os avancos recentes em sensores em fibra baseados em
grades de difracao, foi realizada uma revisdo sistematica por busca exaustiva em trés das
mais relevantes bases de dados sobre o tema, IEEE, Scopus e Web of Science. Para isso,
utilizou-se a String de busca "((Plasmon)OR(RPS))AND(Grating)AND(Sensor)NOT (Bragg)"
para filtrar trabalhos publicados na lingua inglesa. Dada a amplitude da busca, para tornar o
trabalho factivel, restringiu-se o escopo de busca a trabalhos publicados em revistas no periodo
compreendido entre janeiro de 2021 e Dezembro de 2022, resultando em um catdlogo de 271
artigos, 18 provenientes do /EEE, 120 provenientes da Scopus e 133 provenientes da Web of
Science.

Para facilitar a organizacdo do revisao sistematica foi utilizado o programa de computador
State of the Art through Systematic Review (StArt) (FABBRI et al., 2016). Com o auxilio do
StArt foram identificadas 95 artigos duplicados, reduzindo o catalogo para 176 artigos. Ainda,
durante a fase de selecao, onde se avaliou os titulos e resumos dos artigos, foram rejeitados
87 artigos, os quais tratavam de assuntos distintos do estudados nessa revisao, reduzindo o
catélogo a 89 artigos. Infelizmente, ndo foi possivel a obtencdo de 7 dos 89 artigos selecionados,
reduzindo o catalogo final avaliado a 82 artigos.

Para avaliac3do desses artigos, foram definidos quatro critérios de rejeicdo. Assim, 15 artigos
foram rejeitados por n3o apresentarem resultados experimentais, 2 foram rejeitados por se
tratarem de trabalhos de revisdo, 3 por se tratarem de sensores baseados em fibras de Bragg
e 30 por nao utilizarem grade. Ao final, 19 artigos foram selecionados para extracdo de dados,

resultando na Tabela 3.

A.2 ESTADO DA ARTE

Dentre outras informacdes, os artigos foram categorizados conforme o método utilizado
para fabricacdo da grade. Seis dos 19 artigos analisados, assim como o realizado no grupo de
trabalho que inclui essa tese, em (FONTANA, 2004), utilizaram como base o padrdo nanométrico
existente em CD-Rs ou DVD-Rs. Dentre esses, 3 trabalhos se destacam por utilizarem angulo de

incidéncia normal, similar ao que se pretende explorar nesse trabalho. Todavia, diferentemente
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do almejado nesse trabalho, o trabalho apresentado em Kadhim et al. (2022) a afericdo da
variacdo da transmitdncia através de uma grade semitranslicida, fabricada com filme fino
de ouro sobre um substrato de policarbonato. Para acarretar essa variacao de transmitancia,
expoOs-se a superficie da grade a diferentes concentracdes de dopamina, utilizada como analito.
Embora tenha-se alcancado resultados interessantes, a configuracao utilizada nos experimentos
dificulta a comparacdo direta com o que se pretende obter nesse estudo.

Com configuracdes mais préximas ao estudado nesse trabalho, Ni et al. (2022) e Choi et al.
(2021) tiveram como base a afericdo do espectro de reflexdo da grade, tendo-se em Ni et al.
(2022) uma grade metalizada com prata [Ag] e Choi et al. (2021) metalizada com ouro [Au].
Contudo, nenhum dos trabalhos descreve com precisao o método utilizado para o alinhamento
do feixe incidente e a captura do feixe refletido, objetivos importantes deste trabalho. Apesar
disso, ambos os trabalhos apresentam resultados experimentais condizentes com o teorizado,
constituindo mais um indicativo da viabilidade das estratégias escolhidas para este trabalho.

Em Choi et al. (2021), é descrito o processo de fabricacio de uma grade. a partir de
uma amostra recortada de um DVD-R. Nesse a camada protetora, constituida por um corante
organico, é removida quimicamente, submetendo-a a lavagem com etanol. Posteriormente,
o filme de aluminio também é removido quimicamente, ao ser exposto ao acido nitrico por
10 minutos. Ao filme de policarbonato remanescente, que contém o padrdo periédico da
grade, foi, entdo depositado uma camada de 5 nm de espessura de cromo [Cr] e, em seguida,
uma camada de 50 nm de espessura de Au, ambas utilizando processo de Sputtering. Para
averiguar o desempenho da grade. para o sensoriamento, foi utilizado foi utilizado o Metanol
como analito. Assim como na maioria dos trabalhos revisados nesta seccdo, a sensibilidade foi
definida como a variacdo do comprimento de onda central da RPS. dada a variacao do indice
de refrac3o, alcancando-se a sensibilidade de S(d\/dn) = 956.57nm/RIU.

Assim como em Choi et al. (2021), em Ni et al. (2022) a remocdo da camada protetora
de corante foi realizada quimicamente, pela lavagem com etanol. A camada de Al presente no
DVD-R, contudo, foi removida mecanicamente. O filme metalico Ag com espessura de 125nm,
por sua vez, foi formado por meio do derretimento de nanoparticulas de Ag depositadas na
superficie do substrato de policarbonato. Acima dessa camada de Ag, foi depositada ainda
uma camada espacadora com 280 nm de espessura de poliestireno, seguida por uma camada
plana com 25 nm de espessura de Ag. Segundo Ni et al. (2022), esse segunda camada foi
adicionada objetivando confinar as ondas difratadas de mais altas ordens e conferir maior

estabilidade ao efeito de RPS.. Apesar disto, possivelmente devido a escolha da Ag, de menor
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custo, a sensibilidade obtida, S(d\/dn) = 494nm/RIU, foi inferior a reportada por Choi et
al. (2021).

Tratando-se ainda de sensibilidade, dentre os demais trabalhos baseados em DVD-R, com
angulos de incidéncia obliquos, destacasse o trabalho reportado em Choi et al. (2022), o qual
reportou uma sensibilidade maxima alcancada de S(d\/dn) = 887,59nm/RIU. Além da ele-
vada sensibilidade, préxima ao reportado em Choi et al. (2021), Choi et al. (2022) também
apresenta o método utilizado para replicacao do padrao periddico na superficie de policarbo-
nato do DVD-R. Nesse, apés deposicao do filme de ouro sobre o substrato de policarbonato,
uma camada de resina epéxi é adicionada a outra extremidade do filme de ouro. Apds a cura
da resina, juntamente com esta, o filme de ouro é delaminado do subestrato de policarbonato,
mantendo o padrdo periddico replicado do DVD-R.

Além de Choi et al. (2022), Long et al. (2022) também apresenta um método de replicacdo
do padr&o periddico presente no DVD-R. Nesse uma camada de Dimetil Polissiloxano (PDMS),
um polimero de silicone translucido, é aplicada sobre o substrato de policarbonato do DVD-R.
Apds a cura do material, o PDMS contendo uma réplica do padrio periédico do DVD-R,
é separado mecanicamente do substrato de policarbonato. Finalmente, é depositada sobre o
PDMS um filme fino de Cr, seguido por um filme de Au.

Embora nao tenha reportado sua origem da grade utilizada como matriz, Lertvachirapai-
boon et al. (2021a) descreve a metodologia utilizada para replicar o padrdo de uma grade
constituida de PDMS, similar a apresentada por Long et al. (2022), sobre uma das faces de
um prisma. Para isso, uma camada de resina Ultravioleta (UV) foi depositada sobre a super-
ficie do prisma. Subsequentemente, a grade de PDMS foi posicionada sobre a resina. Apds a
cura da resina, a grade de PDMS foi removida mecanicamente, expondo o padrdo periddico
formado na resina, entdo coberta por uma fina camada de ouro, formada por evaporacao.

Embora a replicacdo de padrées nanométricos ndo faca parte do escopo deste trabalho,
ambas as técnicas se mostram factiveis e potencialmente aplicaveis a trabalhos futuros. Quanto
aos trabalhos que reportam o método de fabricacao do padrdo peridédico da grade, podemos
os organizar conforme a técnica utilizada, em 4 categorias, Crescimento Cristalino, Feixe de
lons ou Elétrons, Litografia a Laser e interferometria.

Dentre essas, a técnica de litografia a laser, utilizada por Kasry, Nicol e Knoll (2021),
destacasse por produzir um padrdo senoidal na grade. Resumidamente, a técnica de fabricacdo
de nanoestruturas por holografia se utiliza do padrdo de interferometria resultante da interac3do

de dois feixes coerentes com angulos de incidéncia opostos sobre uma superficie. Em geral, a
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superficie de incidéncia é constituida por uma camada plana de resina fotossensivel, a qual tem
suas caracteristicas fisioquimicas modificadas conforme a exposicao a radiacdo proveniente dos
feixes incidentes Fig. ??(JEON; KIM; PARK, 2018). Assim, é possivel realizar, por meios quimicos
ou fisicos, a remocao seletiva do material sensibilizado, expondo o padrdo periédico, o qual
pode ser replicado em outro material. Dada a natureza periddica das ondas eletromagnéticas o
padrao de interferéncia resultante da interacdo entre os dois feixes possui uma periodicidade,
a qual esta intrinsecamente ligada ao comprimento de onda e o angulo de incidéncia desses
feixes, como ilustrado na Fig. ??(JEON; KIM; PARK, 2018). A amplitude do padréo formado,
por sua vez, pode ser controlada por meio do ajuste da intensidade, tempo de exposicao e do

método de remocao da resina sensibilizada.

Figura Al - Litografia hologréfica: (a) Configuracio éptica; (b) Padrdo da luz incidente.

Divisor
- ot A/2nsing@
Espelho
#1 0 #2
Z, Zn
"‘ h Resina fotossensivel x X
] y

Fonte: Adaptado de JEON; KIM; PARK (2018)
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Khodami et al. (2021), por sua vez, empregou a fotolitografia fabricar o padrdo nanométrico
da grade. Em resumo, no processo fotoligrafico um feixe de luz é homogenizado e, entdo,
condensado sobre a superficie de uma mascara litografica que contém partes translicidas e
aborbitavas, as quais formam o padrdo 2D a ser fabricado. Subsequentemente, um conjunto
de lentes objetivas é utilizado para focalizar a imagem formada na mascara litografica sobre
a superficie de um filme fotossensivel, criando uma cépia em escala nanométrica do padrio
macroscépico contido na mascara litografica, como ilustrado na Fig. Ala (HWANG et al., 2016).
Diferentemente do que ocorre na litografia holografica, a radiacdo incidente uniformemente
sobre toda as areas sensibilizadas, de modo que se torna mais simples de se obter um padrao

quadrado, como ilustrado na Fig. Alb (HWANG et al., 2016), que um padrdo senoidal.

Figura A2 - Litografia Optica: (a) Configuragdo Optica; (b) Processo.

(3) (b)
D Preparar substato

Depositar resina

B ftoressiva

Exposicdo do filme
YYVYYYYYYY fotorresistivo

Revelagao

Retirada do filme
fotorresistivo

o |

Fonte: Adaptado de (a) ROTHSCHILD (2005) e (b) HWANG et al. (2016)

Outra técnica empregada para fabricacdo de grade, utilizada em 4 dos trabalhos seleciona-
dos, € a litografia a laser. Como ilustrado na Fig. ?? (JEON; KIM; PARK, 2018), a configuracdo
oOptica utilizada na litografia a laser é similar a utilizada na fotolitografia. Na litografia a laser,
contudo, a mascara litografica ndo é utilizada, tendo-se toda a luz incidente focalizada em um

mesmo ponto. A posicdao do ponto de incidéncia, por sua vez, pode ser controlada por meio



108

da translacdo do substrato ou pela rotacdo dos espelhos de alinhamento. Assim, o padrao na-
nométrico desejado é formado sensibilizando a camada de resina fotossensivel ponto a ponto.
Uma das maiores limitacdes da litografia a laser é a area desse ponto, a qual é o fator de maior
relevancia para definicao da resolucao de um equipamento de litografia a laser. Embora uma
série de lentes possam ser empregadas para a melhor homogenizacao e correcao de aberracdes,
a obtencdo de um ponto com didametro muito menor que o comprimento de onda utilizado se
torna inviavel, restringido a técnica a resolucGes de algumas centenas de nanémetros.

Uma forma de contornar essa limitacdo é a utilizac3o de Litografia por Feixe de fons ou
a Litografia por Feixe de Elétrons, utilizadas por cinco dos trabalhos avaliados. Em ambos
os casos,é utilizada uma série de lentes eletromagnéticas para acelerar, focar e direcionar um
feixe de particulas a um substrato, como ilustrado na ?? (JEON; KIM; PARK, 2018). Neste caso,
a resolucao alcancavel depende majoritariamente da precisao das lentes eletromagnéticas e do
tamanho das particulas utilizadas. Utilizando-se um feixe de ions, é possivel obter resolucdes
de algumas dezenas de nanGmetros, enquanto equipamentos que utilizam elétrons atingem
resolucoes de alguns nandmetros. Ao contrario dos outros métodos avaliados, a litografica por
feixe de particulas, o alvo do feixe n3o necessita ser constituido por um material fotossensivel.
Em geral o feixe utilizado possui energia suficiente para causar a vaporizacdo do alvo na regiao
atingida, possibilitando, por ablacio, a escultura do substrato, o qual pode ser constituido
desde dielétricos, como o silicio, a condutores, como o ouro. Embora seja uma técnica bastante
eficaz, comparando-se com os outros métodos de nanofabricacao abordados, a maior limitacdo
das litografias por feixe de ions ou elétrons esta ligada a eficiéncia. Isso se deve ao fato que
o nimero de pontos necessarios para preencher uma dada area é inversamente proporcional a
resolucdo do equipamento empregado. Tendo-se em vista o elevado custo dos equipamentos
e dos profissionais necessarios a aplicacao desse tipo de litografia, a impressao de dispositivos

de dimensdes macroscopicas podem se mostrar morosa €, consequentemente, custosa.
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Figura A3 - Configuracdo éptica utilizada no processo de Litografia a Laser.
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Fonte: Adaptado de JEON; KIM; PARK (2018)

Figura A4 - Configuracdo Optica utilizada no processo de Litografia por feixe de elétrons.
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110

MC_mcwm 90UBUOSal COEmm_n_

92BJUNS U0} UODI|IS JO UOIIRDIHIPOWISSE| PUOIISOIWD) Palsisse Sulyols 1am Aq paleouqe) s3uijesoue (zcoz 1B NM) ST

Buisuasolg 99.14-]9ge] dAIlsuases}| 40} suowse|dolauley (120Z “Ie 3 VMANVHD) +T

10suas YN 2ouddsason|y uowse|d-adens pajdnod-3uije.s) (TZ0Z ‘TTONM ‘TODIN ‘A¥SYM) €1

S9DUBUOSOYUOWSE|d 92BJNG SABA\-POPING UO paseyg Josuag Jalaweldediyniy 49qi4-uQ (220T ‘NA‘WIM) 2T

9IN30NJ3S UOISSIWISU.I] pajedliqejoueue uo suollejod uowse|d 32e4iNS JO UOIIRZIISIOBIBYD PlSlj-Ied Qmom ‘DITVMVYM ‘ANVI ”._.z<w_m__mv TT

133|1} 92UBUOSS) SPOW-PIPINS JUSIPEIS |BUOISUSWIP-OM] UO PISe( JOSUSsolg (120Z ‘ONVNH ONNISH ‘ONVA) 0T
BuIsuag xapu| aAIDeIRY Ul suoiledljddy U9y | pue wu yg

01 UMOP UYIPIMSUIT YIIM SIOJBUOSSY UOWSEe|d MOoJJeues}|n :SAeily snooi3oue pjoD) Yloowseli|n (zcoz "l NIHS) 6

BuISusg Xapu| aAI1oe.eY ALIAINISUSS-YSIH 40 J01eu0SSY 1049d-Aiqe Suljels) usd( oey-10adsy y3siy (zcoz “1e 3@ ONVIF) 8

1uswW Jo 2inJy pue AJAIISUSS Y3y yum wuojle|d Josuss YdS paanionils Suiieds yY-qAQ 9SI9AU| (zcoz “18® I0HD) 2
A3ojouyd91 juid

-wioueu Aq pajeduqey JosussydS pojdnod SuileS pareurwn||i spisyoeq yim spinjy sairdiosqe 3uisusg (zcoz “1B3®ONO1T) 9
Josuss uowse|d aoepNsS

pajdnoo-3uijess sunjeluiw AQ xspul SAI3de4ja) pue aunssaud Jo uo11d919p juspusdspul spow-jen(] (ccoz “1B3®IN) G
JOSuas Ja3wsuesy

-0JN3u JO puiy Mau e se Suljes3-oueup|oS |euoisuswip-suo ul Aousiedsueuy psonpul uowseld sjqeun| (zcoz 1B 3@ WIHAVY) ¥
wJojie|d

10SUss S parsodapid Suisn 98eiaA0D ()D) PUB UOIIBPIXO [OUBYISW |BDIWSYD04109]9 SULIOIUO|N| (T2oz “IB3® I0HD) ¢
sIp

INOY-QAQ u! SuileiS |e1aWay] UO Paseq JOSUSS Xapul SAIIORISDI 9DUBUOSDI Uowse|d 92eLINs 1S02-MOT (Tcoz “1B1@NS) ¢

BDI|IS UO UMOIE) S3|dIltedouep|oL) aulj|e1shiD) uo paseg sdiyD) Josusg YdST A11IsusS A|ysiH (zzog “le®Sva) 1

oy ogden) #

EDI1BWD]SIG OBSIADY EBP OLIBWNG — € E]9qe |



111

wsud pajuld-qg 3uiesd e 3uisn diyd Josuss soueuosas uowse|d soepns spow-leng  (qTg0Z ‘18 ¥ NOOgIVAVAIHOVALYIT) 6T

Suisuasolg |epowil|n|A 404 S|pUURYD) DIPINJOIDIIN
pue s9po4199|3 493uno’) SullelSaiu| SopINSoABA\ UOWSe|d 92epng a8uey SuoT yoo|g Jo uoileduqe Qmom “le 19 __>_<Qo_._xv 91
wniuein JO uollo9l}appaseq-adueuosal :OEmm_Q 92BJINs 1o} w:::uﬂu:bmuophmc J9SE| pUOI3sOlWo ANNON “le1e Z_x>_>_<_>_v .1
sa1Ajeuypinbi Jo Suisuag Xspu| SAIDeIRY 10} 24n10NIIG YdS paseg-diq-d| (T20Z ‘1B 32 VAODNVENN) 9T
ony ) ogdend #

(oedenuijuol)) eJ11BWSISIS OBSIADY BP OWNSSY - € Bl9qe |



112

Ajei30117 1og ny wug wuQzs BpeJpeNny)  UUBWYDSIDIY I 61
eddQ eyel3od ny wu 091 wu 086 epeJpeny d[3uls BpUQ Sp eIn9 8T
Jese] e eyeigon  (vad)/nv wu g e wu gy + 006 9ZB|g  UUBWIYISIaIY BpuQ ep ey /1
Jase] e eyes30317 ny wu Qg wu 009 epeJpeny 3|8uIg epuQ 9p emng 9|
Jase] e eyei30117 ny wu GJZ wu 008 Je|n8uen]  uuewydsIaIY Iy g1
Jose] e eyed8017  ny-o4-ny wu 0g Jejn3ueu | 3|8uIg S\ |
B1419WO0.94J91U| ny wu QG - GT  wu 0G99 - 0¥ [EPIOUSS  UUBWYDSIDIY Iy €1
Suol 9p axI9 ny wu Ot wu 0¢0T epespengd) uuewydsIaLYy eiqi4 ¢1
Suol ap axIa ny wu Ggq wu 88qg dze|g uuewyosialy Iy IT
Suol sp oxio cOlL wu0ses-04¢ epespen eloueIWSEd | v 01
SUOJ}3[9 9p X194 ny wu G'z/1 wu 002 epeJpeny 3|8uIg IV 6
SUO0.33|2 9p dXIa4 ny wu 009 wu 009 EPEJPENY)  UUBWYDSIDIY Iy 8
d-and ny wu gy 16 epespeny 9|3uIs A
¥-and ny wu G'G§ wu T/ epespeng 9|8uIg Iy 9
d-dAnd 3y wu G°cy wu o/ epespeny 220 v 9
¥-and ny epespeny eIDUBIWISES | LV
d-dAd d / ny wu G019 / 60°6€ epespen 9|3uIs v €
d-dAd IV wu 8y wu o/ epespen 9|3uIg vV ¢

oJ4no

9p eseuljeisud sejndil
-led 9p ojuswWIDSAL) ny wu Qf se|noijedoue)  elpuelWSURS | S\ |

oed apean) ep

-edlqe4 9p OpoId\  |eudiely dped ep apniidwy  dpepipoudd dpelH ep |iyied oedeinSyuo) oondQ oyulwe) #

(oedenuiluol)) BJ11BWSISIS OBSIASY Bp OWNS9Y - € B|9qe|



113

9juelo) €8 T-€EE'T NIY/wu 6'yTy  epuo ap ojuswudwo)  wueQOT - 00§ Gy 61

|04921|3 /eujaroid o-0T X7 09€€'T - 0¥EE'T elouglwWsues | wu ogeT 06 8T

zon cONP/wu GO'T BIDUBIOD|OY wu 6261 09 /I

|ouedoudos| €GE'T - 0€EE'T NIY/wu /19 epuo sp ojuswudwio)  wu 068 - 028 0c 91T

eusel0Id LE'ET 01 X €'¢g 0£'T-€¢€'T NIY/wu $',0,  epuo sp ouswudwo) wu 0g8 06 GI

odiodnue 53| 10 o|ngug wu g9  gecg I

VNQ BIougd3J0N|4 wu 8'ze9 €1

eanjesadws | Do/wut ‘0Tg—  epuo ap ojuswldwod) wu 0SST 06 I

wu 08/ 6T 11

950485Nng y—01X29°G NIY/wu 62121 Hiys |pX1d - WU 6£8-GGY 01

|04924|3 8¢ ¥8E'T - €€€°T NIY/wu 189 epuo sp ojuswudwo) wu 00/ 0 6

louel3 V6ET 60T X 9T 8E'T - €€'T NIY/T'T BIoUBIOD|OY wu €€9 G 8

louew|N  $E€'CIT TLE'T-TEE'T  NIY/wu 10'TL8  Epuo dp ojuswudwo) wu 8T'1// 0 !/

9500119 6€'TT Ovy'T - 6G€'T  NIY/WU L6'TTE  epuo ap oquswudwo)  wu OG0T - 0GF TANNC)

louei3 C6L€'T - 06CE'T NIY/Wu y6%  epuo ap ojuswiidwo) wu g8 0 G

aulwedop wu 00. - 00% 0 v
96°GS NIY/wu 26'9G6

0D 1169 NIY/wu G6'€/6  epuo ap ojuswidwo) wu /18 £'g8e ¢
NIY/22139p y'ze

IDeN T0LE'T - TEEE'T NIY/wu 0pG  epuo sp ojuswudwo) wu 829 8¢ ¢

80'T 8I9'T-GTO'T  NIY/Wu $G'J¥T  epuo sp ojuswudwio)  wu 095-0£9 0 I

epuo ap
ojljeuy INO4 ©°p Jelwlq 1Yy =23ued|y apepljiqisuag Omumwo‘_\_wu:_ Ou:OE_\_QEOU O_sw:< ..%n

(oedenuiluol)) BJ11BWSISIS OBSIASY Bp OWNS9Y - € B|9qe|



114

APENDICE B - TRABALHOS PUBLICADOS

GOIS, R. F.; CALVALCANTI, G. O.: FONTANA, E. Prospects for Developing Low-Cost Opti-
cal Fiber Sensors for Liquid-Liquid Interface Detection. Journal of Microwaves, Optoelectronics

and Electromagnetic Applications, v. 12, n. 3, p. 338-350, 2022. ISSN 21791074.

GOIS, R. F.; CAVALCANTI, G. O.; MELO, E. F.; LLAMAS-GARRO, |.; FONTANA, E. Resso-
nancia de Plasmons de Superficie em Grade de Difracao de Aluminio Sob Incidencia Normal.

SBMO, 2022.

De Freitas Fernandes, G.; De Freitas Géis, R.; De Melo, E. F.; FONTANA, E. Tunable di-
ode laser surface plasmon spectroscopy. In: 2022 SBFoton International Optics and Photonics

Conference (SBFoton IOPC).

GOIS, R. F.; CAVALCANTI, G. O.; MELO, E. F. D.; FONTANA, E.; LLAMAS-GARRO, .
Estudo Computacional de Sensores Plasmonicos em Grades de Difracdo. Anais do Simpdsio

Brasileiro de Micro-ondas (SBMO), 2020.

GOIS, R. F.; CAVALCANTI, G. O.: MELO, E. F. de; FONTANA, E. Highly Sensitive Retro-
Reflectance Fiber-Optic Sensors for Liquid-Liquid Interface Detection. In: 2019 SBMO/IEEE

MTT-S International Microwave and Optoelectronics Conference (IMOC).



	
	Agradecimentos
	Resumo
	Abstract
	Lista de Figuras
	Sumário
	Introdução
	Motivação
	Organização

	Sensores por retrorreflexão com interfaces transdutoras planares
	Sensor com ponta de fibra nua
	Emprego de Filtro Digital para melhoria da relação sinal-ruído
	Projeto de interfaces sensoras multicamadas
	Projeto de interface sensora com filme fino de ouro
	Projeto de interface sensora com multicamadas dielétricas


	INTERFACES TRANSDUTORAS COM EMPREGO DO EFEITO RPS EM GRADE DE DIFRAÇÃO 
	Fundamentação Teórica
	Revisão da Literatura
	Projeto e Otimização de interface sensora utilizando RPS em grade de difração
	Otimização de interfaces sensoras utilizando RPS em grade
	Estudo dos parâmetros e tolerâncias de fabricação de grades de difração para sensores baseados em RPS
	Estratégia de fabricação de grade de difração otimizada para sensor RPS
	Projeto de sensor com grade sub-ótima comercial


	Experimentos para visualização do efeito de RPS na grade de difração comercial
	Configuração Óptica
	Sistema de alinhamento
	Observação Experimental do efeito de RPS em grade comercial sub-ótima

	Sistema de Detecção de Ponto de Orvalho em Grade de Difração
	Introdução
	Prototipação Experimental
	Experimentos e Resultados

	Conclusões e Trabalhos Futuros
	Principais Contribuições:
	Trabalhos Futuros:

	Referências
	Revisão sistemática da literatura
	Metodologia
	Estado da Arte

	Trabalhos publicados

