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RESUMO

Testes com ensaio imunoldgico tornaram-se uma importante ferramenta para
diagnéstico clinico e em desenvolvimento de pesquisa. E cada vez mais crescente a
aplicagdo de nanoparticulas magnéticas em ensaios imunoldgicos afim de separar e
quantificar antigenos. Normalmente o didmetro da nanoparticula em conjunto com a
cobertura ¢ de algumas dezenas de nandmetros até¢ alguns micrometros. Na medicina,
essas nanoparticulas podem ser usadas tanto “in vivo” (particulas introduzidas no corpo
do paciente) como “in vitro” (ensaios imunoldgicos e outros tipos de manipulacdo). No
caso do uso “in vivo” existe a limitacdo do tamanho que ¢ de até da ordem de poucas
centenas de nanOmetros. Nesta dissertagdo propomos um prototipo para o estudo e
desenvolvimento de um sistema de baixo custo para detec¢do de nanoparticulas

magnéticas em meio liquido utilizando sensores magnéticos disponiveis no mercado.

Palavras-chave: Sensor Hall, Deteccao, nanoparticulas magnéticas, ferrita de

cobalto, magnetita.
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ABSTRACT

Tests with immunoassay become an important tool in clinical diagnostics and in
research development. It is ever increasing application of magnetic nanoparticles in
immunological assays in order to separate and quantify antigens. Typically the
diameter of the nanoparticle together with the cover is a few tens of nanometers to a
few micrometers . In medicine, these nanoparticles can be used both " in vivo " (
particles introduced into the patient's body) and "in vitro " ( immunoassays and other
manipulation) . In the case of use " in vivo " There is a size limitation which is up to
the order of a few hundred nanometers. In this work we propose a prototype for the
study and development of a low cost system for detection of magnetic nanoparticles

in liquid media using magnetic sensors available on the market.

Keywords: Hall sensor , detection , magnetic nanoparticles , cobalt ferrite ,

magnetite .
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CAPITULO 1 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

1.1 Introducao

Nanoparticulas magnéticas (MNPs) tém muitas aplicagdes na area biomédica
que vao desde a manipulagdo de biomaterial, entrega de drogas [1-3] até o tratamento de
cancer por meio da ressonancia de momento magnético em campo magnético alternado
[4]. MNPs podem ser aplicadas como biosensor € nesse caso possuem varias vantagens
sobre outros sistemas de deteccdo em meios microscopicos ou nanoscopicos. Como
biosensor magnético MNPs possuem baixa toxicidade [5-6].

Existem diversas solugdes para medi¢do de campo magnético em escalas
nanoscopicos. Os sensores magnéticos com essa sensibilidade s3o os Superconducting
Quantum Interference Devices (SQUIDS) medem as alteragcdes do campo magnético
com um gradidmetro [7]. Outra solu¢ao possivel para detectar as alteragcdes de campo
magnético em pequena escala tem como base sensores de efeito de Hall [8].
Recentemente surgiram novas solugdes baseadas em magnetoresisténcias, tais como
magnetoresisténcias anisotropicas (AMR) [9] e magnetoresisténcias gigantes (GMR)
[10].

Desta forma, desenvolvemos um sistema para detecgdo de nanoparticulas

magnéticas utilizando um sensor Hall.

1.1 Nanoparticulas Magnéticas

Nanoparticulas magnéticas sdo formadas normalmente por ferritas (MO-Fe;Os,
MO=Co™, Ni?, Ti"”?, V% Cu™, Zn", Ba™, Sr'” ou Mn"™), magnetitas (Fe;O4) ou
maguemita (Fe,Os) e quando dispersas em meio carreador recebem o nome de

ferrofluido ou coldide magnético [11]. A estrutura cristalina desses materiais € do tipo
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espinélio e possui dois sitios um tetraédrico e outro octaédrico. Onde no sitio tetraédrico
¢ ocupado por atomos metélicos fons Fe™ e no sitio octaédrico ocupado por Fe™ e o
ions oxigé€nios nos vértices desses sitios por exemplo (Figura 1) [12].

O comportamento ferrimagnético, ferromagnético e antiferromagnético conduz
as propriedades de superparamagnetismo. A literatura cientifica mostra diversos estudos
de aplicagdes das nanoparticulas superparamagnéticas em nanotecnologia,
nanobiotecnologia, nanomedicina e industria [11]. A propriedade superparamagnetica ¢
fundamental para aplicagdo como nanosensor em meio inorginico ou organico usando
nanoparticula magnéticas. Desse modo a engenharia para projetar sistemas detectores
deve levar em consideragdo processos que pode medir em alta sensibilidade para
momentos magnéticos [13]. Dessa forma podemos citar diversas aplicagdes na

biomedicina, por exemplo, explorando esta propriedade das nanoparticulas.

1.2 Nanoparticula Magnética de Magnetita

As propriedades intrinsecas as nanoparticulas magnéticas vém sendo utilizadas
cada vez mais nas diversas pesquisas de materiais nano-estruturados, as mesmas exibem
caracteristicas tais como: magnetizacdo espontanea, propriedades superparamagnéticas,
alta coercividade, alta area de contato, biocompatibilidade e biodegradabilidade quando
recobertas por compostos organicos [12, 14, 15].

A magnetita ¢ sintetizada na forma de nanoparticulas, por varias rotas de
sinteses utilizando métodos fisicos ou quimicos. Quando sintetizadas geralmente
apresentam-se como esféricas, sendo do tipo espinélio, onde seu arranjo cristalino ¢

uma rede cubica de face centrada (c.f.c), possuindo dois sitios: um tetraédrico onde se
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encontram os metais bivalentes (M2+)e outro sitio octaédrico onde se encontram metais
bivalentes e trivalentes (M*/M>") [12, 16, 17].

A magnetita (Fe;O4) ¢ um 6xido de ferro que vem despertando bastante atencao
em virtude das suas propriedades e do range de aplicagdes nas mais diversas areas de
pesquisa. No geral apresenta-se com tonalidade preta podendo ser encontrada na
natureza ou sintetizada em laboratério. Suas propriedades tanto magnéticas quanto
elétricas estdo relacionadas em funcao de seus raios ionicos e de valéncia e ainda, das
suas propriedades quimicas, morfologica, estequiometria e tamanho de particula [18,
19].

Sua estrutura exibe dois sistemas de rearranjo onde estdo situados os ferros
bivalentes e trivalentes, o arranjo cristalino ¢ caracterizado como sistema cibico com
estrutura do tipo espinélio invertido o qual consiste em oito células unitarias cubicas de
faces centradas (c.f.c). Sua célula unitaria ¢ dividida em sitios tetraédricos (ou sitio A) e
sitios octaédricos (ou sitio B), sendo que no sitio tetraédrico a magnetita apresenta oito
fons Fe’* e apresenta no sitio octaédrico oito ions Fe’" Fe*". Sua formula estrutural pode
ser escrita [Fe’"8]{Fe’"8; Fe*" 8}0s,, sendo a primeira representando o sitio tetraédrico
e o segundo o sitio octaédrico [12, 20]. Na Figura 1 temos esquema da estrutura da

magnetita [12].
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() Oxigénio
@ Atomo A - Ferro 2

) Atomo B - Ferro

Figura 1 - Representacio hipotética dos sitios tetraédrico (sitio A), octaédrico (sitio B) da célula

unitaria da magnetita, conforme estrutura espinélio [12].

1.3 Nanoparticula Magnética de Ferrita de Cobalto

Assim como as Nanoparticulas de Magnetita, as nanoparticulas de ferrita de
cobalto apresentam grande aplicabilidade na area biomagnética, tais como entrega de
farmacos [21] e detecgdo [22]. Para que sejam utilizadas em aplicagdes médicas as
nanoparticulas de cobalto devem apresentar tamanho médio de inferior a 20 nm, além
de serem superparamagnéticas [23]. A ferrita de cobalto (CoFe;0,) ¢ um material
magnético duro conhecido por sua ampla coercitividade, magnetizacdo moderada, boa
estabilidade fisica e quimica.

As técnicas para preparacao de nanoparticulas de ferrita de cobalto normalmente
utilizam reatores para que haja uma formag¢do homogénea. Para prote¢do contra
oxidacdo e controle de sua aglomeragdo, normalmente as nanoparticulas de ferrita de
cobalto sdo recobertas pode ser dispersadas em meio carreador especifico conforme
aplica¢do nanotecnologica ou biomédica, tal como acido oléico como pré cobertura [24,

25]. Técnicas especiais foram desenvolvidas para controle de aglomeragao [26, 27].
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Ferrita de cobalto (CoFe,0y) ja tem sido utilizada como material para tratamento
de cancer através da magnetohipertermia, metodologia de tratamento baseia-se no calor
libertado pelas particulas mediante aplicacdo de um campo magnético alternado
geralmente na faixa de freqiiéncias de 50-500 kHz [28-30]. E um material magnético
com a mesma magnetizacdo, quase de saturagdo, tal como magnetita, mas com
anisotropia cristalina maior. Seu tempo de relaxagao magnética ¢ muito menor do que

em nanoparticulas de magnetita ¢ maguemita de mesmo tamanho [30].

1.3.1 Aplicacoes de Nanoparticula “in vivo™

Existem diversas aplicagdes que utilizam nanoparticulas para auxilio na cura de
doengas e sempre aparecem novos tratamentos utilizando materiais nesta escala. Como
ndo ¢ possivel descrever todas essas aplicagdes, serdo apresentadas apenas algumas
delas. Nanoparticulas normalmente nao sdo inseridas “sozinhas” “in vivo” por conta da
rejeicdo de anticorpos no organismo. Para viabilizar sua inser¢do € necessario
primeiramente recobrir as nanoparticulas magnéticas com moléculas biocompativeis a
fim de diminuir os efeitos da rejeicdo pelo organismo. Além dessa camada

biocompativel € preciso inserir outra camada molecular como cobertura para a

funcionalizagao do coloide [2].

1.3.2 Transporte de Drogas

Outra aplicacdo das nanoparticulas magnéticas pode ser transporte de drogas
recobertas com farmacos a fim de eliminar determinado problema em regides do
organismo tais como células cancerigenas. E necessario que se concentre essas

nanoparticulas magnéticas funcionalizadas na regido que se quer atingir. Este
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procedimento ¢ realizado através do posicionamento de um campo magnético proximo
do alvo e fazendo a inser¢ao das nanoparticulas funcionalizadas no sangue. Posicionado
um campo magnético na regido das células alvo, essas nanoparticulas irdo se agrupar
nessa regido. Apos as nanoparticulas ficarem retidas ¢ necessario fazer a liberagdao da
droga, que nesse caso pode ser feita através da aplicacdo de um campo magnético
externo com determinada amplitude e freqliéncia que ird contribuir para a liberacao da

droga [31].

1.3.3 Magnetohipertermia

A magnetohipertermia trata-se do aquecimento das células cancerigenas que
estdo embebidas com nanoparticulas magnéticas através da aplicagdo de campo
magnético alternado externo e nesse caso a temperatura local se eleva acima de 42 ° C.
Este tipo de tratamento ¢ eficaz para os tipos de células cancerigenas que sdo mais
sensiveis a temperatura do que as células normais com a elevacdo da temperatura
sofrem lise. Apds a inser¢do das nanoparticulas recobertas com molécula biocompativel
¢ feita sua concentracdo na regido das células cancerigenas através de um campo
magnético externa do corpo. Por fim ¢ aplicado um campo magnético com amplitude e

freqiiéncia controlada na regido [32].

1.3 .4 Ressondncia Magnética de Imagem - RMI

A aplicagdo como agente contraste de coléide magnéticos ¢ muito importante na
Ressonancia Magnética de Imagem (RMI) como método clinico na obtengdo de imagem

mais nitidas devido a alta densidade de momentos magnéticos. Os procedimentos
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clinicos ¢ fazer a inje¢do de coldide magnético funcionalizado para obter as imagens

dos tecidos a ser analisados [33].

1.3.5 Ensaios Imunologicos com Nanoparticulas

Os ensaios imunoldgicos tém sido uma ferramenta amplamente utilizada em
diagnosticos clinicos. A forma mais usual de ensaios imunoldgicos para deteccao de
moléculas bioldgicas consiste em realizar a ligagdo entre essas moléculas com agentes
marcadores normalmente usados para geracdo de um sinal perceptivel. As MNPs
inicialmente eram utilizadas para separar e quantificar elementos biologicos. Essas
técnicas sdo descritas e comparadas em [34] ¢ mostram procedimentos com particulas
ndo magnéticas apresentando as vantagens e desvantagens de cada uma. Foram

utilizados agentes marcadores por fluorescéncia, radioatividade e enzimaticos.

1.3.5.1 Método de Identificacdo por Radioisétopos

No método utilizando radioisétopos se utiliza antigenos em concentracdes
previamente determinadas com atomos radioativos de hidrogénio e i1odo. Esses
antigenos interagem com antigenos ndo marcados cuja quantificacao ¢ feita no processo
de ligacdo com anticorpos de quantidade bem definida. Para obtengao de uma resposta ¢
feito uma comparagdo entre uma experiéncia de calibragdo feita anteriormente onde
havia somente os anticorpos e os antigenos radioativos com os antigenos que restaram e
essa diferenca de radioatividade entre os antigenos que ndo tinham marcacdo e os que

tinham ¢ proporcional a quantidade desses antigenos [35].
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1.3.5.2 Método de Identificacdo por Fluorescéncia

No método utilizando fluorescéncia as MNPs recebem uma cobertura de
material fluorescente além das dos anticorpos para determinado antigeno que se quer
medir e sua quantificacdo ¢ feita através da medi¢ao da fluorescéncia da amostra. Um
método conhecido que usa a caracterizagdo por fluorescéncia para deteccio ¢ o ELISA,
onde anticorpos primarios sdo ligados a antigenos alvo, depois anticorpos secundarios
com enzimas sao ligados aos primarios, sem que haja mudanca em suas propriedades
funcionais. Posteriormente com a adicdo de determinada substincia ao ensaio essas

enzimas emitem fluorescéncia [36].

1.3.5.3 Método de Identificacdo por Magnetismo

No inicio, o magnetismo foi usado somente para viabilizar a separacdo e
transporte nos ensaios imunoldgicos que utilizavam as outras técnicas descritas neste
trabalho. Por conta do baixo campo magnético gerado por essas nanoparticulas, sua
deteccdo por sensores comerciais na época se tornava extremamente dificil.

Com o avangco da industria eletronica e o desenvolvimento de sensores
magnéticos mais eficientes, tais como sensores GMR, Hall e SQUID, comecou a abrir
novas possibilidades para detec¢do destas nanoparticulas magnéticas de forma direta
pela sua propriedade magnética sem a inser¢do de material radioativo e fluorescente.

Existem trés formas de estudar as propriedades das nanoparticulas magnéticas,
sao elas, medi¢do de remanéncia onde ¢ aplicado um campo inicial com o objetivo de
magnetizar as nanoparticulas e pouco antes da medi¢do esse campo ¢ retirado [37, 38,
39], (i1) medicao de ralaxac¢ao onde € medido o decréscimo da magnetizagao logo apds a

retirada do campo magnético aplicado [40, 41, 42] e (iii) medicdo da susceptibilidade
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magnética cuja resposta da magnetiza¢do das nanoaparticulas magnéticas ¢ medida com
o campo magnético aplicado [43, 44]. Nas referencias citadas a medi¢ao ¢ feita através
de um compartimento blindado com o objetivo de minimizar interferéncias externas e a

temperatura ambiente.

1.4 Sensor para Deteccao de Nanoparticulas Superparamagnética

A detecgao de nanoparticulas magnética tem sido realizada por diversos tipos de
sensores. Dentre eles o sensor que utiliza o principio da magnetoresisténcia gigante
(GMR). Em [45] foi demonstrado a medicdo da forca de ligagdo entre antigenos e
nanoparticulas utilizando sensores (GMR). Ja em [46, 47] este sensor foi utilizado para
detectar somente uma particula com 2 mm de didmetro.

Um outro tipo de sensor utilizado para medi¢do de particulas magnéticas ¢ o de
efeito Hall. Em [48], foi desenvolvido um sistema utilizando sensores do tipo Hall para
deteccao de particulas compostas por milhares de nanoparticulas confinadas a uma
matriz de polimero. Este conjunto em questdao tem didmetro em torno de 2,8 mm.

Sensores que utilizam o principio da magneto impedancia (GMI) também tém
sido utilizados para detectar nanoparticulas magnéticas [49]. Nesta aplicagdo as
particulas magnéticas apresentam caracteristicas similares as utilizadas com o efeito
Hall. Neste trabalho, a particula tem um didmetro aproximado de 4,5 mm e é formada
por uma matriz de polimero contendo milhares de nanoparticulas de 6xido de ferro.

Outro método de detecgdo e quantificacdo de nanoparticulas magnéticas basea-
se no magnetometro SQUID (Superconducting Quantum Interference Device). Seu

funcionamento basea-se no efeito Josephson e na deteccdo de um sinal de tensdo
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proporcional a variagdo do fluxo magnético produzido pelo deslocamento da amostra ao
longo de um sistema de detec¢ao formado por bobinas [39].

Em determinadas aplicagdes o SQUID ¢ substituido por sensores “fluxgate” com
o objetivo de medir a relaxagdo das nanoparticulas magnéticas [50, 51]. A vantagem
nessa substituicdo se da pelo fato de que em algumas aplicagcdes ndo ser necessario
trabalhar com temperaturas extremamente baixas ainda que a sensibilidade seja
diminuida.

Por fim, outros tipos de sensores tém sido aplicados na medi¢ao de
nanoparticulas magnéticas, tais como sensores de magnetoresisténcia tunel (MTJ) e

magnetoresisténcia anisotropica (AMR) [52].

1.5 Efeito Hall

Edwin H. Hall descobriu que um condutor quando conduz uma corrente
elétrica e este for afetado por um campo magnético (H) perpendicular a esta corrente
aparecera uma diferenga de potencial na dire¢do do plano que contém a corrente € o
campo magnético. Este experimento foi realizado no ano de 1879 utilizando o esquema
mostrado na Figura 2. Esta diferenga de potencial ficou conhecida como Tensao Hall

(Vu) e sua observagao ficou conhecida como efeito Hall [53].

: ®
A

(e

Figura 2 - Diagrama do circuito elétrico utilizado para encontrar a tensao Hall.
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A tensdo Hall ¢ resultado da forca magnética atuante que desvia os portadores de
carga. Essa forca ¢ denominada for¢a de Lorentz e ¢ proporcional ao vetor velocidade

do portador de carga e ao modulo de carga e ao campo magnético [53].

1.6 Arduino

Arduino ¢ uma plataforma eletronica de desenvolvimento aberto (open source)
que pode ser integrada ao conceito de desenvolvimento de sistemas fisicos, por meio de
hardware e software, que interagem e respondem a entradas (inputs) do mundo real
[54].

Organizado por um hardware ¢ um software de desenvolvimento, um Arduino
supera e muito esse conceito. Devido a grande difusdo entre seus
utilizadores/seguidores no mundo todo, ¢ possivel afirmar que o Arduino representa
uma enorme quantidade de adeptos. Dentre os diversos motivos para seu sucesso dentre
eles o seu baixo custo (devido o potencial que este pode realizar), a capacidade de
interacdo com diversos sistemas operacionais (Windows, o Linux e Machintosh), bem
como a facilidade de programacgao e utilizagao [55].

Antes de iniciar a trabalhar com o Arduino é necessario compreender o seu
funcionamento. Para isso, serdo apresentados os principais conceitos, iniciando pelo seu
funcionamento de hardware e software, tomando como referéncia o Arduino Uno que

sera utilizado posteriormente como placa como primeiro prototipo desse projeto.

1.6.1 Hardware

O Arduino ¢ fabricado pela Smart Projects. Em 2015 j& sdo 13 versdes diferentes

do mesmo dispositivo, cada versdo com o seu tipo proprio micricontrolador, dimensdes

30



e funcionalidades particulares. O Arduino Uno representado pela Figura 3 era
comercializado no mercado com dois tipos de microcontrolador, primeiramente com o
ATMegal68 e atualmente com o ATMega328. O prego de compra deste dispositivo

ronda os 60 reais no mercado brasileiro [55].

L 5
RX W3’

e
LU R R g g <

Figura 3 - Arduino Uno [55].

E importante saber distinguir um microcontrolador de microprocessador. Um
microprocessador € constituido por um circuito integrado capaz de executar instrugdes,
e sua velocidade de processamento ¢ definida pelo seu tempo de clock. O clock
normalmente ¢ definido em funcio da frequéncia e ndo do tempo.

A capacidade de processamento de um microprocessador ¢ influenciada
basicamente pela sua arquitetura, tipo de instrugdes que efetua, o nimero de bits que
sao utilizados, dentre outros. Outro parametro de extrema relevancia na performance de
um microprocessador ¢ memoria externa, onde sdo gravados todos os programas que
sdo executados.

J& um microcontrolador ¢ construido de forma integrada, ou seja, todos os
componentes externos em um circuito integrado, permitindo que este tenha controle e

acesso constante a todos os periféricos.
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A Figura 4 apresenta o exemplo de um microcontrolador, demonstrando suas

interfaces basicas.

RAM ROM
AD
CONTADORES AD)
PORTA SERIAL
CPU ;
[PORTA PARALELA| s
[TEMPORIZADORES

Figura 4 - Exemplo de um microcontrolador e dos componentes que o constituem.

Pode-se notar a partir da Figura 4 anterior que um microcontrolador apresenta
todos o0s componentes necessarios para seu funcionamento em um Unico
encapsulamento. Essa ¢ a diferenca bésica quando comparado a um microprocessador.

A Figura 5 apresenta o diagrama de blocos do microcontrolador ATMega328,

sendo possivel identificar todos os seus componentes.
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Figura 5 - Diagrama de blocos do microcontrolador ATMega328 [55, 56].

A andlise detalhada deste microcontrolador ndo ¢ indispensavel para o
entendimento de seu funcionamento, e como tal ndo sera uma das finalidades deste
trabalho.

O desenvolvimento de um firmware no Arduino segue determinadas regras. As
descrigdes abaixo para o desenvolvimento de um programa, assim como alguns
principios que devem ser utilizados para o sucesso de um programa, sdo os seguintes
[54].

Primeiramente declara-se as variaveis globais a serem utilizadas no programa. E
importante atentar que embora seja possivel declarar varidveis no decorrer de cada ciclo
do programa, estas ndo poderdo ser utilizadas por ciclos externos ao ciclo onde estas se
encontram. Assim, recomenda-se a declaracdo das variaveis globais que serdo utilizadas

por todos os ciclos logo no inicio do programa. Para uma aplicagdes em que se “leia”
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informagdes pelas portas digitais/analogicas do Arduino, essas deverdo ser declaradas
no inicio do programa.

Configuracao das portas (saida/entrada). Esse passo ¢ feito dentro de um ciclo de
configuracdo que ¢ incluido em qualquer programa do Arduino, ainda que este ndo
possua informagdo alguma em seu interior. Esse € o ciclo de setup, e nele também ¢
realizada a etapa de configuracdo de comunicacdo, tal como a comunicagdo serial.

Em seguida ¢ criada toda a aplicacdo dentro de um outro ciclo de loop que sera
executado até que a aplicacdo do Arduino seja finalizada. O ciclo de loop comumente
tem a maior parte do codigo pois € nele que sdo inseridas as fungdes e instrugcdes do
programa. E no ciclo de loop que podem ser inseridas as fungdes de interrupgio
(chamadas para outros ciclos quando ha determinado acontecimento). No caso do
Arduino Uno, empregado neste trabalho de Mestrado, € possivel configurar duas
interrupgdes externas para cada aplicagdo, através das portas digitais 2 e 3.

Por ultimo, € possivel realizar a declaracdo demais ciclos secundarios ao loop
principal, tais como funcdes que s@o chamadas sempre que um determinado botdo ¢
ligado.

E possivel observar que o processo de elabora¢io de um firmware no Arduino é
similar a da linguagem C. A linguagem de programacdo do Arduino ¢ baseada na
linguagem C, com funcdes previamente gravadas na memoria do Arduino, facilitando a
concepgdo de programas ajustados ao proprio microcontrolador, ainda que o restante da

sintaxe seja a mesma da programacao em C.
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1.6.2 Aquisicdo de Sinal — Conversdo A/D

O microcontrolador ATMEGA-328 do Arduino UNO tem um conversor A/D de
10 bits. Sabendo-se que as entradas analdgicas do Arduino podem receber valores de
tensdo entre os 0 V e 5 V, a correspondéncia bindria para esses valores sera entre
0000000000 e 1111111111. Com isso, tem-se uma resolucdo aproximada de 5 mV, o
que indica que variacdes de tensdo menores que esse valor ndo serdo apontadas pelo
conversor A/D [56].

Refira-se que o Arduino UNO durante a conversdo da primeira amostra que 1€
demora 25 ciclos de clock e que para as demais conversdes demora /3 ciclos de clock.
Essa diferenca ¢ atribuida a inicializacdo do conversor. Sendo assim, a conversao inicial
possibilita determinar o nimero de amostras efetuadas por segundo, ou seja, determina-
se a taxa de amostragem [55]. Por exemplo, para um clock do sistema de / MHz o

tempo de amostragem sera calculado pela equagao 1.1:

6
Tamostragem = % ~ 77000 amostras/segundo (1.1)

Avaliando agora a taxa de amostragem calculada em funcdo do teorema de
Nyquist apresentado anteriormente, verifica-se que a frequéncia maxima do sinal
analogico que se pode ser aplicado a entrada do Arduino, quando este opera a um clock
de sistema de / MHz, ndo devera superar 38,5 kHz.

Sabe-se que o Arduino UNO opera com clock de 16 MHz. Ja o clock do
conversor A/D é uma pequena parte do clock de sistema, tendo em vista € divido por um

fator (Prescaler). E possivel modificar o Prescale, variando os bits ADPSO, ADPSI e
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ADPS?2. Tais bits fazem parte do registo ADCSRA e estdo internamente na memoria

EEPROM do microcontrolador. A Tabela 1 ilustra o registrador ADCSRA [55, 57]:

Tabela 1 - Registro ADCSRA [55].

(0x7A) ADEN | ADSC | ADATE | ADIF | ADIE | ADPS2 | ADPS1 | ADPSO

Read/Write R/W R/W R/W R/W R/W R/W R/W R/W

Valor Inicial 0 0 0 0 0 0 0 0

Existem varias combinacoes de bits. Cada uma altera o valor de Prescale. Sabendo-se
que o clock de entrada do conversor A/D depende diretamente do valor do Preescale, ¢

possivel relaciona-los com o clock de sistema pela equagdo 1.2 [55, 57]:

f — fclock de sistema(16 MHZ) (1 2)
clock conversor A/D fator de divisao (Prescaler) ’

A Tabela 2 sintetiza as possiveis combinacdes de bits com seu respectivo fator

de divisdo e o clock do conversor A/D [55].

Tabela 2 - Contetido do Registrador ADCSRA [55].

ADPS2 ADPS1 | ADPSO | Fator de Divisdo Clock do ADC (MHz)

0 0 0 2 8

0 0 1 2 8

0 1 0 4 4

0 1 1 8 2

1 0 0 16 1

1 0 1 32 0,5

1 1 0 64 0,25

1 1 1 128 0,125

Analisando o a Tabela 2 ¢ possivel afirmar que quanto menor for o fator de
divisdo maior € a frequéncia do sinal de clock do conversor A/D. Por exemplo, sabendo

que o Arduino UNO realiza /3 ciclos de clock para cada conversdo digital, e

36



conhecendo que tal Arduino vem de fabrica com um fator de divisdo de /28, € possivel
concluir que a frequéncia do sinal do conversor A/D ¢ de 9,6 kHz. No entanto deve-se
atentar para o fato de que esses valores sdo tedricos, nao sendo possivel aferi-los na

pratica.
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CAPITULO 2 - DESENVOLVIMENTO DO SISTEMA DE
DETECCAO DE NANOPARTICULAS MAGNETICAS

Neste capitulo ¢ descrito o desenvolvimento do sistema de detec¢do Hall usando
o sensor Hall modelo SS49E e a conexdo com o Arduino para deteccdo de

nanoparticulas magnéticas em meio coloidal.

2.1 Sensor Hall Modelo SS49E

Os sensores magnéticos sdo elementos cruciais para uma infinidade de
aplicagdes que vao desde aparelhos eletronicos simples até maquinas industriais
sofisticadas. Uma das formas mais utilizadas de se medir campo magnético ¢ através de
uma bobina, alimentada por um sinal alternado. Atualmente os sensores do tipo Hall sdo
amplamente utilizado, devido sua sensibilidade e baixo custo. Dentre as técnicas de
detecgdo de nanoparticulas magnéticas descritas neste trabalho, a escolhida foi a que
utiliza sensores do tipo Hall, pela viabilidade de aplicacao e aquisi¢ao ao contrario dos
outros sensores comerciais tais como sensores GMR.

O sensor Hall escolhido para o sistema ¢ o SS49E [58], este sensor tem como
saida uma tensdo elétrica proporcional ao campo magnético aplicado, possui baixo
ruido o que torna desnecessario um circuito para filtragem externa. De acordo com o
fabricante este possui uma sensibilidade média de 7,8 mV/G operando a uma
temperatura de 25 °C, possui uma saida tipica de 2,5 V na auséncia de campo magnético
e sua amplitude pode variar de 0,86 V até 2,5 V correspondendo a um campo magnético
negativo e de 2,5 V até 4 V o que corresponderia a um campo magnético positivo.

Com o objetivo de constatar a viabilidade técnica do projeto foi montado um

circuito apenas utilizando um Arduino Uno e sensor SS49E. O sensor foi instalado em
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um protoboard, onde recebeu a alimentagdo proveniente pela fonte de +5 V do proprio

Arduino. A Figura 6 ilustra o primeiro prototipo do circuito.

Figura 6 - Representacao do protétipo desenvolvida no Software Fritzing.

O Arduino foi programado primeiramente para realizar a leitura do sensor
através do Pin A0 (porta do conversor analdgico/digital) e exibi-lo através da interface
de comunicagao serial do Software de Desenvolvimento do Arduino (conhecido como
IDE). Ao circuito representado na Figura 6 foi aproximado um neodimio ferro boro com
diametro de 20 mm e 10 mm de comprimento. Verificou-se que a medida que o
neodimio era aproximado do sensor, a faixa de valores do conversor Analdgico/Digital
apresentava incrementos que variavam de 0 a /023. Ao se distanciar o neodimio do
sensor Hall, este apresentava decremento que chegavam até o limite inferior do
conversor A/D, conforme esperado.

Logo ap6s o neodimio foi posicionado em uma distancia fixa (30 mm) do sensor
Hall, e entre o sensor e o ima (praticamente encostado no sensor) foi inserido um porta
amostra do tipo micro tubo contendo 30 mg de nanoparticula de magnetita seca. No

momento da inser¢do, observou-se imediatamente uma resposta ao campo continuo
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aplicado. Foram realizados vérios testes preliminares com a mesma amostra e verificou-
se que quanto maior o campo aplicado, maior a resposta magnética do prototipo.

A partir desses testes, verificou-se a possibilidade de construcao de um sistema
embarcado de baixo custo, a fim de minimizar o ruido presente no circuito, realizar
novas medidas, com foco em fluidos magnéticos, por este apresentar grande

aplicabilidade na area médica.

2.2 Desenvolvimento do Sistema Embarcado

O equipamento ¢ composto por um sensor analdgico do tipo Hall responsavel
pela leitura do campo magnético, um componente responsavel pela gera¢do continua do
campo magnético a ser inserido na amostra, um conjunto de circuitos analdgicos
responsaveis pela calibracdo e condicionamento do sinal obtido pelo sensor, uma
componente digital responsavel em converter o sinal analdgico para digital, tratar e
apresentar as leituras e apresentd-las em um display e também uma interface de
comunica¢do sem fio com o objetivo de possibilitar futuramente as leituras através de
um dispositivo movel durante o ensaio. A Figura 7 apresenta o diagrama geral do

sistema desenvolvido.
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Figura 7 - Esquema em blocos do sistema desenvolvido.

2.1.1 Confec¢do da placa de circuito impresso

O desenho do circuito, bem como o desenvolvimento do layout da placa de

circuito impresso foi desenvolvido com o auxilio do Software EAGLE. Nele foram

inseridos todos os componentes eletronicos, efetuadas ligagdes entre os componentes. A

Figura 8 apresenta o diagrama esquematico do circuito desenvolvido.
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Figura 8 - Diagrama esquematico do circuito desenvolvido no Sofwrare EAGLE em anexo.
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O circuito ¢ composto por uma fonte de alimentacdo de entrada que pode
receber uma tensdo 8§ V a 35 V, possuindo protecao contra ruidos de radiofreqiiéncia
através dos capacitores de filtro de 0,/uF inseridos tanto na entrada quanto na saida do
regulador de tensdao 7805. O microcontrolador ATMEGA328 estd configurado para
operar a um clock de 20 MHz, através dos dois capacitores de 22 yF em conjunto com o
cristal de 20 MHz. O conector de entrada do sensor Hall SS49E estd conectado ao pino
23 do microcontrolador, este pino estd configurado como uma entrada analogica e
apresenta uma resolucdo de /0 bits. Para exibicao das leituras obtidas foi instalado um
display de LCD 16x2 e ajuste de brilho feito pelo trimpot de /0 kQ. Por fim foi
adicionado um conector para comunicagdo seria via bluetooth para uma futura exibicao
das leituras também em dispositivos moveis.

Apbés a conclusdo do diagrama esquemadtico o projeto prosseguiu para
elaboracdo do layout da placa de circuito impresso. Apds redimensionamentos e

redistribuicdo dos componentes a versao final do layout ¢ apresentada na Figura 9.
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Figura 9 - Layout da placa de circuito impresso com seus respectivos componentes desenvolvido no

Software EAGLE.

42



O layout da placa de circuito impresso foi desenvolvido de forma a ter o0 menor
tamanho possivel e suas dimensdes foram de 94 mm de comprimento por 38mm de
largura, limitados pelo encaixe do display de LCD 16x2.

O processo de confeccdo da placa de circuito foi feito pelo método de
fototransferéncia. Uma placa de fenolite de 94 mm x 38 mm com face simples recebeu
uma camada de tinta fotossensivel a luz UV. Apods uma secagem a sombra por 24 horas
foi exposta junto ao fotolito a uma lampada UV por 4 minutos. Passado o tempo de
exposicdo a luz UV, foi feito um processo de revelacdo do circuito, mergulhando a placa
em agua corrente e com o auxilio de um pequeno pincel foi retirada a parte que ndo
ficou exposta a luz UV, revelando assim o layout do circuito. Logo depois, a placa de
circuito foi mergulhada em uma solu¢do de percloreto de ferro com o objetivo de
corroer as partes de cobre da placa que ficaram expostas. Por fim, foi retirada com o
auxilio de uma palha de aco a camada restante de tinta que recebeu a exposic¢ao a luz
UV, finalizando assim a confec¢@o da placa de circuito. A Figura 10 apresenta a placa

de circuito confeccionada para o sistema de deteccao.

Figura 10 - Placa de circuito confeccionada para o sistema de deteccio.
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2.2.2 Ponta de Prova

O sensor Hall SS49F tem como saida uma tensao elétrica proporcional ao campo
magnético aplicado, possui baixo ruido o que torna desnecessario um circuito para
filtragem externa. De acordo com o Datasheet do sensor este possui uma sensibilidade
média de 1,8 mV/G operando a uma temperatura de 25 °C, possui uma saida tipica de
2,5 V na auséncia de campo magnético e sua amplitude pode variar de 0,86 V até 2,5 V
correspondendo a um campo magnético negativo e de acima de 2,5 V até 4 V o que
corresponderia a um campo magnético positivo. Os testes mostraram resultados que
variavam em cada sensor sendo 2,62 V a tensdo de saida do sensor Hall na auséncia de
campo magnético e seu range variando de 0,8 V até 4,26 V. Com isso torna-se
necessario que o sensor seja calibrado no momento em que o sistema ¢ ligado a fim de
eliminar esses erros que neste caso sdo relevantes tendo em vista o que se pretende
medir.

Foi confeccionado com o auxilio de um torno mecanico um suporte cilindrico
oca de tecnil para abrigar o Sensor Hall, de forma que este ficasse posicionado no
centro. Foi confeccionado também um cilindro maci¢o rosqueavel onde foi fixado em
sua extremidade um pedago de imd@ permanente de neodimio-ferro-boro (NeFeB)
responsavel pela geracdo do campo magnético continuo. Para um ajuste preciso da
posi¢do do neodimio em relagdo ao sensor, em ambas as pegas de tecnil foram feitas
roscas para facilitar variacdo de posicao do sensor ao ima. Foi feito uma abertura na
peca de tecnil para inserir um porta amostra contendo particulas magnéticas entre o
sensor hall e o neodimio de forma a obter respostas ao campo magnético aplicado. A

Figura 11 apresenta o conjunto de tecnil j& com o sensor e o neodimio fixados.
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Figura 11 - Ponta de prova confeccionada com auxilio de um torno mecanico.

2.2.3 Componente Digital

A componente Digital ¢ composta basicamente pelo microcontrolador, pelo
ajuste de sensibilidade e pela Interface Homem Maquina (IHM).

O microcontrolador escolhido possui conversores analogico/digital de 10 bits.
Ele foi programado para realizar a leitura dos sinais analdgicos recebidos pela porta
ADCO (pino 23 do ATMega328), converter em sinais digitais, tratd-los através de
equagdes matematicas ¢ enviar através da comunicagdo serial com o LCD a leitura do

campo magnético em Gauss e em micro Tesla.

2.24 Calibracdo do Equipamento

Antes de efetuar as medidas das nanoparticulas o equipamento passou por um
processo de calibracdo. Este procedimento consistiu em basicamente posicionar o ima
de neodimio a diferentes distdncias e obtendo seu respectivo valor. A Figura 12

apresenta a curva de calibragdo do equipamento.
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Figura 12 - Curva de calibracao (resposta ao campo magnético em funcao da distancia).

A partir da Figura 12 verifica-se que quanto mais préximo do sensor maior sera
0 campo magnético. A precisdo do equipamento estd limitada a 2 Gauss. O campo
maximo de resposta do equipamento ¢ de 438 Gauss o que equivale a uma distancia de
2,3 c¢cm entre o ima de neodimio e o sensor e esta limitado ao conversor A/D do
microcontrolador ATMEGA328. A distancia maxima que o sensor consegue obter uma
leitura consistente € de 5,75 cm, o que equivale a um campo de 4 Gauss.

O comportamento da curva de calibragdo pode ser representado pela equacao

2.1:

_ HoMp senb
= _4n2 _L (2.1)
Onde,

B — Campo magnético aplicado as particulas;
Uo — Permeabilidade magnética no vécuo;
M,, — Magnetizagdo das particulas no volume;

L — Distancia do ima;
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A Figura 13 apresenta o equipamento em operagao sem amostras inseridas.
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Figura 13 - Equipamento em funcionamento (momento da calibracio).
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CAPITULO 3 - PROCEDIMENTOS, RESULTADOS
EXPERIEMENTAIS E DISCUSSAO

3.1 Preparacao das Amostras

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas amostras de
nanoparticulas de ferrita de cobalto e magnetita. Essas particulas secas primeiramente
foram pesadas e medidas a diferentes distdncias do equipamento a fim de se obter uma
resposta magnética. A resposta ¢ dada pela diferenga entre o campo medido com a
amostra contida no micro tubo e o campo sem amostra (obtido pela curva de calibragao
do equipamento). Para cada amostra foram realizadas cinco medidas instantaneas de
modo a garantir sua confiabilidade. Apos as medidas com as particulas secas foram
realizadas dilui¢cdes controladas de nanoparticulas de ferrita de cobalto e 4gua destilada,
nanoparticulas de magnetita com agua destilada e por ultimo nanoparticulas de
magnetita com sangue do tipo O".

Durante a calibragdo do equipamento decidiu-se verificar a resposta magnética
das nanoparticulas em quatro distancias fixas, sendo elas a 2,5cm, 3cm, 3,5cm e 4cm do
sensor, o que corresponde um campo de 380 Gauss, 249 Gauss, 179 Gauss e 128 Gauss
respectivamente. Esses limites foram escolhidos por apresentar uma grande diferenca

entre o limite superior (380 Gauss) e o limite inferior (128 Gauss).

3.2 Medidas com Nanoparticula de Ferrita de Cobalto

Com o objetivo de verificar a resposta magnética, as nanoparticulas de cobalto
foram dispersas em meio aquoso em varias concentragdes com PH igual a 7 e
temperatura de 25 °C, estas foram submetidas ao campo magnético a diferentes

distancias.
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A fim de facilitar a interpretacdo e identificagdo das medidas contidas nos

graficos deste item segue a Tabela 3.

Tabela 3 - Siglas e Significado das Medidas com Nanoparticulas de Cobalto.

Sigla ‘ Definicao PH Temperatura
COB Nanoparticula de Ferrita de Cobalto Seca - -
FC1 Nanoparticula de Ferrita de Cobalto+ 0.25ml de Agua Destilada 7 25°C
FC2 Nanoparticula de Ferrita de Cobalto+ 0.5ml de Agua Destilada 7 25°C
FC3 Nanoparticula de Ferrita de Cobalto+ 0.75ml de Agua Destilada 7 25°C
FC4 Nanoparticula de Ferrita de Cobalto+ 1.00ml de Agua Destilada 7 25°C
B Resposta ao Campo Manggético (Gauss) - -
C1 Campo Magnético Aplicado (128 Gauss) - -
C2 Campo Magnético Aplicado (179 Gauss) - -
C3 Campo Magnético Aplicado (249 Gauss) - -
C4 Campo Magnético Aplicado (380 Gauss) - -

3.2.1 Ferrita de Cobalto — Resposta para Campo Fixo Variando A
Diluicdo
A Figura 14 apresenta a resposta magnética (B) de nanoparticulas de ferrita de

cobalto diluidas em diferentes concentracdes (FC1, FC2, FC3 e FC4) submetidas a um

Campo Magnético Aplicado (C1).

Resposta ao C1
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Figura 14 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 128 Gauss em diferentes

concentracées de nanoparticulas de cobalto em agua destilada.
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A partir da Figura 14, verifica-se que a particula COB apresenta maior resposta
magnética se comparadas com os coloides de nanoparticulas de cobalto. Observa-se
ainda que para um campo aplicado de 128 Gauss o coldéide FC4 apresentou baixa
resposta.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra padrao (COB) e a amostra FC4 o fator de inclinacao ¢ /1,65 e entre a amostra
FCI ¢ de 1,66. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 85,75% entre a
amostra mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 15 apresenta a resposta magnética (B) dos coldides (FCI, FC2, FC3 e

F(C4) submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C2).
Resposta ao C2
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Figura 15 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 179 Gauss em diferentes

concentracdes de nanoparticulas de cobalto em agua destilada.

A Figura 15 mostra que para o campo C2, a resposta magnética ¢ bem proxima
para o campo CI. Nota-se também que para o campo C2 a resposta magnética do

coldide FCI estd mais proxima da particula COB. Observa-se que para um campo
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aplicado C2, os coldides de cobalto apresentaram um pico ligeiramente maior se
comparado ao campo C/.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra padrao (COB) e a amostra FFC4 o fator de inclinagdo ¢ 2,87 e entre a amostra
FCI ¢ de 1,34. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 53,3/% entre a
amostra mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 16 apresenta a resposta magnética (B) dos coldides (FCI, FC2, FC3 e
F(C4) submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C3).

Resposta ao C3
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Figura 16 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 249 Gauss em diferentes

concentracdes de nanoparticulas de cobalto em agua destilada.

Observa-se na Figura 16 que os coloides de cobalto apresentam respostas cada
vez mais proximas da particula COB para o campo aplicado C3. Nota-se ainda picos
maiores de resposta se comparadas aos campos aplicados C/ e C2.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da

amostra padrao (COB) e a amostra FC4 o fator de inclinagdo ¢ /,85 e entre a amostra
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FCI ¢é de 1,14. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 38,38% entre a
amostra mais concentrada e a menos concentrada.
A Figura 17 apresenta a resposta magnética (B) dos coldides (FCI, FC2, FC3 e

F(C4) submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C4).

Resposta ao C4
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Figura 17 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 380 Gauss em diferentes

concentracdes de nanoparticulas de cobalto em agua destilada.

A Figura 17 apresenta a resposta magnética muito superior para os campos C/,
C2e(C3.

E observado através das curvas de ajuste que a relagio entre a inclinacio da
amostra padrao (COB) e a amostra FC4 o fator de inclinagdo ¢ /1,93 e entre a amostra
FCI ¢é de 1,15. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 40,4/% entre a

amostra mais concentrada € a menos concentrada.
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A andlise das Figuras de 14 a 17 sugerem que quanto maior a concentragdo de
nanoparticulas de ferrita de cobalto em determinado fluido, maior sera sua resposta

magnética.

3.2.2 Ferrita de Cobalto — Diluicdo Fixa e Variando o Campo aplicado

Ao contrario do teste anterior, este teste tem como objetivo verificar a resposta
magnética para dilui¢des fixas, de forma a aplicar em cada diluicdo campos magnéticos
diferentes.

A Figura 18 apresenta a resposta magnética de (COB) para os campos (CI, C2,

C3eC4).
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Figura 18 - Resposta magnética em funcdo da massa de nanoparticulas (COB) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

As respostas magnéticas apresentadas na Figura 18 evidenciam que quanto

maior o campo aplicado na mesma amostra de COB, maior serd sua resposta magnética.
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Observa-se também que para os campos C/ e C2 suas respostas estdo muito proximas.
J4 quando comparadas com campo C3 ou C4, fica evidente a grande diferenca.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinacdo ¢ 7,50 e entre o campo C3 ¢ de 1,28.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente /4,66% entre os campos.

A Figura 19 apresenta a resposta magnética de (FC1) para os campos (C1, C2,
C3eC4).

Resposta (FC1)

G
o
LA L LA LA DL DN DL DNNL N DL BRI |

_2 1 1 1 1 1 " 1 1 1 i

1
0 20 40 60 80 100

Massa (mg)

Figura 19 - Resposta magnética em fun¢cao da massa de nanoparticulas (FC1) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

As respostas magnéticas de FC/ apresentam resultados proximos ao COB, o que
pode ser verificado analisando as Figuras 18 e 19. A diferenca bésica estd na amplitude

das respostas, que para COB ¢ ligeiramente maior que FCI.
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E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinacdo ¢ 1,84 e entre o campo C3 ¢ de 1,14.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 38,04% entre os campos.

A Figura 20 apresenta a resposta magnética de (FC2) para os campos (C1, C2,

C3eC4).
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Figura 20 - Resposta magnética em funcio da massa de nanoparticulas (FC2) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

A Figura 20 possui comportamento similar quando comparada a Figura 19.
Além disso, FC2 ja apresenta uma maior diferenca de resposta entre os campos C/ e
C2.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinagao ¢ 1,69 e entre o campo C3 ¢ de 7,05.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 37,87% entre os campos.

A Figura 21 apresenta a resposta magnética de (FC3) para os campos (ClI, C2,

C3eC4).
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Figura 21 - Resposta magnética em funcdo da massa de nanoparticulas (FC3) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

Comportamento semelhante ao encontrado na Figura 20, mas com amplitude de
resposta magnética ligeiramente menor.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo C/ o fator de inclinacdo € 7,63 e entre o campo magnético C3 ¢ de
1,33. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente /8,40% entre os campos.

A figura 22 apresenta a resposta magnética de (FC4) para os campos magnéticos

(C1,C2,C3eC4).
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Figura 22 - Resposta magnética em funciio da massa de nanoparticulas (FC4) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

As respostas magnéticas de FC4 sdo menores quando comparada com os
graficos de FC3, FC2, FC1 e COB.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo C/ o fator de inclinagdo ¢ 7,58 e entre o campo magnético C3 ¢ de
1,43. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 9,49% entre os campos.

Em sintese as Figuras de 18 a 22 sugerem que quanto maior for o campo
magnético aplicado em uma amostra de ferrita de cobalto, maior sera sua resposta

magnética.

3.3 Medidas com Magnetita e Agua Destilada

Assim como realizado com nanoparticulas de ferrita de cobalto, as

nanoparticulas magnetita foram dispersas em meio aquoso com PH igual a 7 e
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temperatura de 25 ° C e foram submetidas ao campo magnético a diferentes distancias a
fim de verificar se o equipamento apresentaria respostas magnéticas assim como na
ferrita de cobalto.

A fim de facilitar a interpretacdo e identificacdo das medidas contidas nos

graficos deste item segue a Tabela 4.

Tabela 4 - Siglas e Significado das Medidas com Nanoparticulas de Magnetita e agua destilada.

Sigla ‘ Definicao PH Temperatura
MAG Nanoparticula de Magnetita - -
FMAD1 Nanoparticula de Magnetita + 0.25ml de Agua Destilada 7 25°C
FMAD2 Nanoparticula de Magnetita + 0.5ml de Agua Destilada 7 25°C
FMAD3 Nanoparticula de Magnetita + 0.75ml de Agua Destilada 7 25°C
FMAD4 Nanoparticula de Magnetita + 1.00ml de Agua Destilada 7 25°C
B Resposta ao Campo Mangético (Gauss) - -
C1 Campo Magnético Aplicado (128 Gauss) - -
C2 Campo Magnético Aplicado (179 Gauss) - -
C3 Campo Magnético Aplicado (249 Gauss) - -
C4 Campo Magnético Aplicado (380 Gauss) - -

3.3.1 Magnetita — Agua Destilada — Resposta para Campo Fixo

Variando A Dilui¢do

A Figura 23 apresenta as a resposta magnética (B) dos coloides (FMADI,

FMAD2, FMAD3 e FMAD4) submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C1).

58



Resposta ao C1
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Figura 23 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 128 Gauss em diferentes

concentracoes de nanoparticulas de magnetita em agua destilada.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagio da
amostra padrdo (MAG) e a amostra FMAD4 o fator de inclinacdo ¢ 1,96 e entre a
amostra FMADI ¢ de 1,15. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 4/,32%
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 24 apresenta as a resposta magnética (B) dos coloides (FMADI,

FMAD2, FMAD3 e FMAD4) submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C2).
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Resposta ao C2
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Figura 24 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 179 Gauss em diferentes

concentracoes de nanoparticulas de magnetita em agua destilada.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagio da
amostra padrdo (MAG) e a amostra FMAD4 o fator de inclinacdo ¢ 7,63 e entre a
amostra FMADI ¢ de 1,08. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 33,74%
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 25 apresenta as a resposta magnética (B) dos coloides (FMADI,

FMAD2, FMAD3 e FMAD4) submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C3).
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Figura 25 - Resposta magnética para aplicacao de um campo magnético de 249 Gauss em diferentes

concentracoes de nanoparticulas de magnetita em agua destilada.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra padrdo (MAG) e a amostra FMAD4 o fator de inclinacao ¢ 1,47 e entre a
amostra FMADI ¢ de 0,86. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 4/,49%
entre a amostra mais concentrada ¢ a menos concentrada.

A Figura 26 apresenta as a resposta magnética (B) dos coloides (FMADI,

FMAD2, FMAD3 e FMAD4) submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C4).
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Resposta ao C4
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Figura 26 - Resposta magnética para aplicacao de um campo magnético de 380 Gauss em diferentes

concentracoes de nanoparticulas de magnetita em agua destilada.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra padrdo (MAG) e a amostra FMAD4 o fator de inclinacao ¢ 1,9/ e entre a
amostra FMADI ¢ de 1,15. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 39,79%
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada. Analisando as Figuras de 23 a
26, percebe-se que a medida que a concentracdo de magnetita diminui seu campo
também diminui, assim como ao aumentar a concentracdo de magnetita em um fluido

esta fard com que sua resposta magnética seja maior.

3.3.2 Magnetita — Agua Destilada — Dilui¢do Fixa e Variando o Campo

aplicado

A Figura 27 apresenta a resposta magnética de (MAG) para os campos (C1, C2,

C3eC4).
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Figura 27 - Resposta magnética em funcio da massa de nanoparticulas (MAG) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

E observado através das curvas de ajuste que a relagio entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinacdo ¢ 1,79 e entre o campo C3 ¢ de 1,60.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 70,6/ % entre os campos..

A Figura 28 apresenta a resposta magnética de (FMADI) para os campos (C1,

C2,C3 e C4).
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Figura 28 - Resposta magnética em funcio da massa de nanoparticulas (FMAD1) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagio do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinagdo ¢ 1,79 e entre o campo C3 ¢ de 7,05.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 4/,34% entre os campos.

A Figura 29 apresenta a resposta magnética de (FMAD2) para os campos (Cl,

C2,C3 e C4).
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Figura 29 - Resposta magnética em funcao da massa de nanoparticulas (FMAD?2) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

E observado através das curvas de ajuste que a relagio entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinacdo ¢ 1,57 e entre o campo C3 ¢ de 1,14.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 27,39% entre os campos.

A Figura 30 apresenta a resposta magnética de (FMAD3) para os campos (C1,

C2,C3 e C4).
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Figura 30 - Resposta magnética em funcao da massa de nanoparticulas (FMAD3) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

E observado através das curvas de ajuste que a relagio entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinacdo ¢ 2,/8 e entre o campo C3 ¢ de 1,47.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 32,57% entre os campos.

A Figura 31 apresenta a resposta magnética de (FMAD4) para os campos (C1,

C2,C3 e C4).
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Figura 31 - Resposta magnética em funcao da massa de nanoparticulas (FMAD4) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

E observado através das curvas de ajuste que a relagio entre a inclinagdo do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinacdo ¢ 2,04 e entre o campo C3 ¢ de 1,20.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 47,/7% entre os campos.

Analisando as Figuras de 27 a 31, observa-se que o comportamento da magnetita
diluida em agua destilada foi semelhante ao comportamento da ferrita de cobalto, ou
seja, para o mesmo tipo de material, quanto maior o campo aplicado maior serd sua

resposta magnética.

3.4 Medidas com Magnetita e Sangue O"

Assim como realizado com nanoparticulas de magnetita diluidas em meio
aquoso, nanoparticulas magnetita também foram diluidas em vérias concentracdes de
sangue O" com PH igual a 7,5 e temperatura de 26,5 °C ¢ foram submetidas ao campo

magnético a diferentes distdncias a fim de verificar se o equipamento apresentaria
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respostas magnéticas. Devido a baixa resposta magnética em testes com sangue do tipo
0", foram preparadas duas concentagdes de coldides (FMSI e FMS2).
A fim de facilitar a interpretacdo e identificacdo das medidas contidas nos

graficos deste item segue a Tabela 5.

Tabela 5 - Siglas e Significado das Medidas com Nanoparticulas de Magnetita e Sangue O+.

Sigla Definicao PH Temperatura
MAG -
FMS1 Nanoparticula de Magnetita + 0.25ml de Sangue O* 7,5 26,5°C
FMS2 Nanoparticula de Magnetita + 0.75ml de Sangue O* 7,5 26,5°C

B Resposta ao Campo Mangético (Gauss) - -

C1 Campo Magnético Aplicado (128 Gauss) - -

C2 Campo Magnético Aplicado (179 Gauss) - -

C3 Campo Magnético Aplicado (249 Gauss) - -

C4 Campo Magnético Aplicado (380 Gauss) - -

34.1 Magnetita — Sangue O" — Resposta para Campo Fixo Variando a
Diluicdo
A Figura 32 apresenta a resposta magnética (B) dos coloides (FMS1, FMS2)

submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C1).

68



Resposta ao C1
16

14 +
12

B (G)

Massa (mg)

Figura 32 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 128 Gauss em diferentes

concentracdes de nanoparticulas de magnetita em sangue O*.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra padrao (MAG) e a amostra FMS?2 o fator de inclinacdo ¢ 2,78 e entre a amostra
FMSI ¢ de 1,95. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 29,85% entre a
amostra mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 33 apresenta a resposta magnética (B) dos coloides (FMSI1, FMS2)

submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C2).
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Figura 33 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 179 Gauss em diferentes

concentracdes de nanoparticulas de magnetita em sangue O+.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra padrao (MAG) e a amostra FMS?2 o fator de inclinacao ¢ 2,01 e entre a amostra
FMS1 ¢ de 1,63. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 79,90% entre a
amostra mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 34 apresenta as a resposta magnética (B) dos coldides (FMS1, FMS2)

submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C3).
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Figura 34 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 249 Gauss em diferentes

concentracdes de nanoparticulas de magnetita em sangue O+.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagio da
amostra padrdao (MAG) e a amostra FMS?2 o fator de inclinacdo ¢ 1,95 e entre a amostra
FMSI ¢ de 1,55. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 20,5/% entre a
amostra mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 35 apresenta as a resposta magnética (B) dos coldides (FMS1, FMS2)

submetidas a um Campo Magnético Aplicado (C4).
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Figura 35 - Resposta magnética para aplicacio de um campo magnético de 380 Gauss em diferentes

concentracdes de nanoparticulas de magnetita em sangue O+.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra padrdao (MAG) e a amostra FMS?2 o fator de inclinacao ¢ 2,88 e entre a amostra
FMS1 ¢ de 2,88. Portanto, ndo se percebe variagao.

Analisando as Figuras de 32 a 35, percebe-se uma resposta magnética pequena
quando comparadas as dilui¢cdes feitas com agua destilada, mas ainda ¢é possivel
perceber que quanto maior a concentracdo de nanoparticulas de magnetita em um

fluido, maior sera sua resposta magnética.

34.2 Magnetita — Sangue O" — Dilui¢do Fixa e Variando o Campo

aplicado

A Figura 36 apresenta a resposta magnética de (FMSI) para os campos (C1, C2,

C3eC4).
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Figura 36 - Resposta magnética em funcdo da massa de nanoparticulas (FMS1) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagio do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinagdo ¢ 7,23 e entre o campo C3 ¢ de 7,00.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente /8,70% entre os campos.

A Figura 37 apresenta a resposta magnética de (FMS2) para os campos (C1, C2,

C3e C4).
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Figura 37 - Resposta magnética em funcdo da massa de nanoparticulas (FMS2) para diferentes

campos magnéticos aplicados.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagio do
campo C4 e o campo CI o fator de inclinagdo ¢ 1,75 e entre o campo C3 ¢ de 1,26.
Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 28% entre os campos.

Analisando as Figuras de 36 e 37, percebe-se uma resposta magnética pequena
quando em comparagdo ao FMAD, mas ainda ¢ possivel perceber que quanto maior o

campo magnético aplicado na amostra maior sera sua resposta magnética.

3.5 Comparacao Diluicoes em Agua Destilada e Sangue

Nesta secdo serdo comparadas as respostas magnéticas dos trés tipos de coldides

utilizados neste trabalho.

A Figura 38 apresenta a resposta magnética de (FC1, FMADI e FMS1) para um

campo CI.
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Figura 38 - Resposta magnética de (FC1, FMAD1 e FMS1) para um campo aplicado de 128 Gauss.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra (FMADI) e a amostra FMS1 o fator de inclinagdo ¢ /,64 ¢ entre a amostra FC1
¢ de 1,62. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente /,22% entre a amostra mais
concentrada e a menos concentrada.

A Figura 39 apresenta a resposta magnética de (FC1, FMADI, e FMSI) para um

campo C4.
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Figura 39 - Resposta magnética de (FC1, FMAD1 e FMS1) para um campo aplicado de 380 Gauss.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra (FMADI) e a amostra FMS1 o fator de inclinagado ¢ 2,39 ¢ entre a amostra FC1
¢ de 1,57. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 34,3/% entre a amostra

mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 40 apresenta a resposta magnética de (FC3, FMAD3, e FMS2) para um

campo C/.
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Figura 40 - Resposta magnética de (FC3, FMAD3 e FMS2) para um campo aplicado de 128 Gauss.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagio da
amostra (FMAD3) ¢ a amostra FMS?2 o fator de inclinagdo é 7,67 e entre a amostra FC3
¢ de 0,99. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 40,71% entre a amostra
mais concentrada e a menos concentrada.

A Figura 41 apresenta a resposta magnética de (FC3, FMAD3, e FMS2) para um

campo C4.

77



Resposta ao C4

200 | W ——FC3
& —FMAD3
A ——FMS2
15
o 10
m
5
0 8
0 20 40 60 a0 100
Massa (mg)

Figura 41 - Resposta magnética de (FC3, FMAD3 e FMS2) para um campo aplicado de 380 Gauss.

E observado através das curvas de ajuste que a relagdo entre a inclinagdo da
amostra (FMAD3) e a amostra FMS?2 o fator de inclinagao ¢ 2,09 ¢ entre a amostra FC3
¢ de 7,33. Portanto, o fator de leitura ¢ de aproximadamente 36,36% entre a amostra

mais concentrada e a menos concentrada.
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CONCLUSOES

Construcao do Equipamento

Foi possivel construir o equipamento de leitura de nanoparticulas
utilizando um sistema microcontrolado e sensor do tipo hall;

Foi realizada a calibracao do equipamento cujo campo apresenta resposta
magnética para uma distancia de 2,3cm do sensor (438 Gauss) até 5,75
cm (4 Gauss);

A faixa de campo para melhor resposta de sinal na deteccdo de

nanoparticulas ¢ de 2,5 cm (380 Gauss) até 4 cm (128 Gauss) do sensor.

Medidas com Nanoparticulas de Cobalto

Sensibilidade do aparelho apresenta cariter linear com a massa de
nanoparticulas de cobalto conforme o modelo B(m) = By + a(m);

Nas medidas realizadas a um campo de C1, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 85,75%,
para campo fixo.

Nas medidas realizadas a um campo de C4, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 40,41%,
para campo fixo.

No nanocomposito COB, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4
e C1 foi de 14,66%. Sugere-se que os momentos magnéticos contribuem

para homogeneidade na leitura.
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No colodide FC1, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e C1 foi
de 38,04%. Sugere-se que a contribui¢do do movimento Browniano
supera o rearranjo dos momentos magnéticos.

No coléide FC4, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e C1 foi
de 9,44%. Sugere que a contribuicdo do movimento Browniano ¢
saturada pela dispersao das nanoparticulas, ndo havendo contribuigdao

significativa para leitura.

Medidas com Coldide Aquoso de Nanoparticula de Magnetita

Sensibilidade do aparelho apresenta carater linear com a massa de
nanoparticula de magnetita conforme o modelo B(m) = By + a(m);

Nas medidas realizadas a um campo de C1, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 41,32%,
para campo fixo.

Nas medidas realizadas a um campo de C2, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada € a menos concentrada foi de 33,74%,
para campo fixo.

Nas medidas realizadas a um campo de C3, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 41,49%,
para campo fixo.

Nas medidas realizadas a um campo de C4, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 39,79%,

para campo fixo.
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e Observa-se que nao houve discrepancia dos fatores de leitura
consideravel entre os campos CI, C2, C3 e C4. Supde-se que ha uma
maior contribuicdio de uma populagdo consideravel de momentos
magnéticos na presen¢a do fluxo de campo contribuindo para leitura.

e No nanocomposito MAG, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4
e C1 foi de 10,61%. Sugere-se que os momentos magnéticos contribuem
para homogeneidade na leitura.

e No coléide FMADI, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e
C1 foi de 41,34%.

e No coléide FMAD2, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e
C1 foi de 27,39%.

e No coléide FMAD3, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e
C1 foi de 32,57%.

e No coldide FMAD4, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e
C1 foi de 41,17%.

e Observa-se que nao houve discrepancia significativa dos fatores de
leitura consideravel entre os coldides FMADI, FMAD2, FMAD3 e
FMADA4. Supde-se que ha uma maior contribuicdo de uma populagdo
consideravel de momentos magnéticos na presenca do fluxo de campo

contribuindo para leitura com a variagdo de campo magnético.

Medidas com Coléide Sanguineo Tipo O de Nanoparticula de

Magnetita
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Sensibilidade do aparelho apresenta cardter linear com a massa de
nanoparticula de magnetita conforme o modelo B(m) = By + a(m);

Nas medidas realizadas a um campo de C/, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 29,85%,
para campo fixo.

Nas medidas realizadas a um campo de C2, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 19,90%,
para campo fixo.

Nas medidas realizadas a um campo de C3, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 20,51%,
para campo fixo.

Nas medidas realizadas a um campo de C4, ndo houve variagdo entre
amostra mais concentrada e a menos concentrada.

Observa-se que ndo houve discrepancia consideravel dos fatores de
leitura consideravel entre os campos CI, C2, C3. Supde-se que a
presenca de nanoparticulas dispensas em meio sanguineo dificulta a a
contribuicao dos momentos mangnéticos para leitura.

No coléide FMS1, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e C/
foi de 18,70%.

No coléide FMS2, o fator de leitura do aparelho entre o campo C4 e C/
foi de 28%.

Observa-se que os fatores de leitura de FMS1 ¢ FMS2 sdao um tanto
atipico quando observado com os fluidos aquosos de ferrita de cobalto e

magnetita.
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Comparacio das Medidas entre Coloides Aquosos e Sanguineo de

Ferrita de Cobalto e Magnetita.

Sensibilidade do aparelho apresenta carater linear com a massa de
nanoparticula de magnetita conforme o modelo B(m) = By + a(m);

Nas medidas realizadas ao campo de C1, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 1,22%,
para campo fixo nas amostras FCI, FMADI ¢ FMS1.

Nas medidas realizadas ao campo de C4, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 34,31%,
para campo fixo nas amostras FCI, FMADI ¢ FMS1.

Para medidas das amostras FC1, FMADI e FMS1, observa-se que nao ha
discrepancia consideravel no fator de leitura. Todas as medidas
apresentaram fatores de inclinagao proéximos.

Nas medidas realizadas ao campo de C/, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 40,71%,
para campo fixo nas amostras FC3, FMAD3 e FMS?2.

Nas medidas realizadas ao campo de C4, o fator de leitura do aparelho
entre a amostra mais concentrada e a menos concentrada foi de 36,36%,
para campo fixo nas amostras FC3, FMAD3 e FMS?2.

Para medidas das amostras FC3, FMAD3 e FMS2, observa-se que ha

diferenca consideravel no fator de leitura.
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CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho apresentou um protétipo funcional de baixo custo para detecg¢ao de
nanoparticulas magnéticas em diversas concentragdes. A capacidade de deteccao do
equipamento estd diretamente relacionada com a resolugdo do conversor
analogico/digital do microcontrolador e da resolugao do sensor Hall utilizado.

Neste sentido como perspectivas futuras para esta pesquisa, pretende-se utilizar
outros tipos de sensores magnéticos tais como GMR e GMI, utilizar conversores
analdgico/digitais externos ao microcontrolador de forma a aumentar consideravelmente
a resolucao do sinal obtido pelo sensor e por tltimo no lugar da geragdo da aplicagdo de
um campo magnético continuo, desenvolver também um sistema de aplicacdo de campo

magnético alternado com ajuste de amplitude e frequéncia do sinal.
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