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Resumo: Neste trabalho, desenvolvemos um programa
de controle de uma sonda de varredura em campo proé-
ximo 6ptico (SNOM) e avangamos na implantagdo do
instrumento no Laboratério de Nano Optica do Depar-
tamento de Fisica da UFPE, através da confeccdo das
pontas da sonda e a sua preparagdo para a realizacdo de
microscopia Optica de ultra-alta resolugdo de sistemas
com interesse bioldgico, como nanocristais dielétricos
dopados com elementos terra-rara.

Palavras-chave: Programa de controle, Instrumentagéo
Optica, Microscopia de ultra-alta resolucao, Nanocristais
dopados com terras-raras.

Abstract: In this work, we developed a control program
for a scanning near-field optical microscopy (SNOM)
probe and we advanced in the implementation of the
device in the Laboratério de Nano Optica, Departamen-
to de Fisica, UFPE, producing the probe tips and its
preparation to apply in a ultra-high resolution optical
microscopy system for biological interest, such as rare-
earth doped dielectric nanocrystals.

Keywords: Control program, Optical instrumentation,
ultra-high resolution of optical microscopy, Rare-earth
doped nanocrystals.

Introducéo

A interacdo da luz com nanoparticulas (NPs), con-
tendo elementos terra rara (TR), pode gerar alguns fe-
ndmenos Opticos, como a geragdo ndo linear de luz com
uma frequéncia maior do que a luz incidente usada
como bombeamento da amostra de NPs. Este processo é
conhecido como conversdo ascendente de frequéncias
(CAF) [1]. A CAF em NPs dopadas com TR é muito
utilizada nas aplicagdes biomédicas como em diagnosti-
cos por imagem, deteccbes e os tracadores bioldgicos
[2], oferecendo vantagens e caracteristicas favoraveis
para trabalhar com meios frageis e sensiveis termica-
mente, tal quais os meios bioldgicos.

A CAF em NPs dopadas com TR pode ser explorada
de forma a produzir emissdo de luz com frequéncia
ajustavel, a depender das caracteristicas do bombeamen-
to Optico como o comprimento de onda e a intensidade
da fonte de excitacdo [1, 3]. Além disso, nanocristais
dopados com TR possuem alta estabilidade Optica e
quimica, raramente apresentam fotodegradacdo e apre-
sentam Otima biocompatibilidade dependendo das modi-
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ficacOes apropriadas em sua superficie e funcionalidade.

Investigar amostras biolégicas usando excitacdo no
infravermelho proximo resulta em uma minima auto-
fluorescéncia e, em caso de uso de NPs dopadas com
TR o sinal gerado, geralmente é na regido visivel do
espectro. A possibilidade de filtragem optica, oferece
uma alta relacéo sinal ruido para estudos por imagens de
meios bioldgicos. Por exemplo, excitacdo de tecidos em
920 nm esta na regido do espectro em que é chamada de
“janela biolégica”, em que a luz praticamente ndo causa
dano algum aos tecidos e apresenta alta penetracdo em
aplicacbes “in vivo” [1].

Além das caracteristicas de bombeamento éptico e
das caracteristicas quimicas das NPs, o tamanho e a
estrutura das NPs dopadas com TR sdo caracteristicas
que determinam a frequéncia e a intensidade da emisséo
CAF [1, 3]. Desta forma, o controle e a andlise das ca-
racteristicas dimensionais e Opticas das NPs sdo essen-
ciais para definir as emissdes CAF. Com este fim, neste
trabalho apresentaremos o desenvolvimento de um pro-
grama de controle da versdo “homemade” de uma sonda
de varredura por microscopia de campo 6ptico proximo
(SNOM - Scanning Near-field Optical Microscopy) [4]
que foi desenvolvida no Laboratério de Nano Optica
(LNO) do Departamento de Fisica da UFPE. A sonda
SNOM é capaz de realizar microscopia optica além do
limite de difragdo, apresentando uma resolugdo Optica
de cerca de 30 nm. SNOM é uma técnica muito sensi-
vel, que adicionalmente pode ser usada para registrar a
topografia de uma superficie, tal como um microscépio
de forca atdmica, o que possibilita a caracterizacdo do
tamanho e da forma de NPs. No LNO, a sonda SNOM é
utilizada juntamente com uma versdo “homemade” de
um microscopio confocal invertido [4], o qual oferece a
caracterizacdo Optica da emisséo de luz das NPs.

Materiais e métodos

O programa de controle da sonda SNOM ¢ desen-
volvido em LabView [5], através de uma integracdo
software/hardware. Esta plataforma proporciona ao
usuério obter os dados de medidas das caracteristicas
tridimensionais das NPs em formato de arquivo ima-
gem, ou seja, uma interface grafica apropriada para a
técnica SNOM do LNO.

Esta primeira versdo da sonda SNOM do LNO cons-
titui-se numa ferramenta que simultaneamente permite a
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andlise das propriedades Opticas das NPs em funcdo do
seu tamanho e da sua estrutura geométrica. Além do
desenvolvimento do programa de controle, avangamos
no procedimento de fabricacdo das pontas afiladas da
sonda SNOM, assim como sua caracterizacdo e calibra-
CA0 para uso nos experimentos.

O programa de controle da sonda SNOM entra em
acdo quando a sonda esta “em aproximacao”, a uma
distancia ~10 nm da superficie da amostra. Isto é feito
usando um circuito dedicado de controle por shear force
feedback, ou retroalimentacéo por forga de cisalhamen-
to, para controlar a tensdo sobre o eixo z de um cubo
piezoelétrico triaxial. O programa realiza a varredura
bidimensionalmente sobre o plano em que se encontra a
amostra, variando as tensBes aplicadas aos €ixos x e y
do cubo piezoelétrico, realizando varreduras de linhas
sucessivamente: varia a posicdo em x em todo o seu
intervalo, incrementa o valor de y, varia novamente a
posicdo de x em todo o seu intervalo, incrementa o valor
de y, e assim sucessivamente. Em tempo real, o usuario
acompanha a varredura realizada pela sonda através de
imagens topogréaficas (proporcionais ao valor da tensdo
aplicada ao eixo z do cubo piezoelétrico triaxial) ou de
fotodetectores sensibilizados pela luz coletada local-
mente pela ponta da fibra dptica da sonda SNOM.

O programa tem uma interface separada em dois
painéis: o painel frontal onde o usuario entra com o0s
dados de execucdo do programa e visualiza os dados
medidos no formato de imagem ou graficos, enquanto o
segundo painel, onde esta o diagrama de blocos com a
estrutura logica controlada pelo programador. Detalhes
de suas fun¢des para controlar e executar o programa de
varredura da sonda SNOM serdo descritos separada-
mente:

Conforme mostra a Figura 1, o usudrio introduz as
condicdes iniciais da varredura feita pela sonda, ou seja,
os valores dos limites a serem deslocados pela sonda.
Uma condicdo que deve ser observada de anteméo, €
que a tensdo a ser enviada para o cubo piezoelétrico
responsavel pela varredura xy (plano paralelo a superfi-
cie a ser investigada) deve ser limitada. Assim, utiliza-
se um scan range que combinado com o offset deve ser
menor que a maxima tensdo do piezo, correspondente a
deslocamentos de aproximadamente 25 pm. Outros
valores também sdo inseridos pelo usuério, como o scan
speed, pixel size, pre-line delay e end position.

Scan Range x [|,|m]\ Offset x [|,|m]\ Scan Speed \ Pixel Size [|.|m]\ Pre-Line delay [ms]| End Position|
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Figura 1: Painel frontal do programa. Selecdo das con-
di¢Bes iniciais.

Os resultados das medicBes de varredura da sonda
s8o visualizados em formato de imagens (Figura 2) em
tempo real. Essa imagem tanto pode ser por topografia
(A), quanto uma imagem Optica (B) a qual esta acoplada
a um fotodetector (imagem ndo registrada). Como
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exemplo, (A) apresenta uma medida de varredura reali-
zada pela sonda sobre uma grade de padrdo de micros-
cépio, com periodo de 3 pum x 3 um. Ao lado, em (C),
graficos com uma secdo reta da imagem também sédo
disponibilizados e suas coordenadas e escalas sdo defi-
nidas pelo usuario.

HP.RDWN'(E' CCLCF.S' OLﬂ'PUTl\"JSU.AI.]ZATIONl

100 %)
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Tirree per ScarTirre per Lire [Tiene per Pocel [rrs]|

s B

Figura 2: Painel frontal do programa. (A): imagem to-
pogréafica; (B): canal para imagem acoplada ao fotode-
tector; (C): secdo reta da imagem mostrada em (A) e em
(B), respectivamente.

Na Figura 3, sdo mostradas opcbes de exibi¢do dos
canais a serem visualizados (display channel), do arma-
zenamento dos dados coletados (record channel) e do
(remove background). Vale ressaltar que o nimero de
canais fica a critério do usuario: neste programa, temos
seis canais.

2
Record Channels| [=]

Display Channels| =
Remove Background| (=]

Status
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Figura 3: Painel frontal do programa. Controle de sele-
coes.

Para a fabricacdo das pontas da sonda SNOM, peca
fundamental para o correto funcionamento de um
microscdpio de varredura em campo proximo oéptico,
utiliza-se um procedimento dividido basicamente em
duas etapas: afilamento de uma fibra dptica monomodo
e a soldagem desta fibra dptica ja afilada numa
micropipeta de vidro borosilicato.

Em linhas gerais, 0 método que utilizamos para o
afilamento da fibra Optica é realizado por aquecimento e
tensionamento (heating-and-pulling) através de uma
puxadora de micropipetas (Sutter Instrument — modelo
P-2000 Micropipette Puller), que se utiliza um laser de
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CO;, para 0 aquecimento da fibra Optica, o que ira deixar
fluido o material da fibra. Logo em seguida, a maquina
aplica uma tensdo mecanica a fibra, puxando-a para dois
sentidos opostos. O resultado é que, em torno da regido
aquecida pelo laser de CO,, a fibra torna-se fina e alon-
gada, cuja ponta pode ter raios de curvatura de até 20
nm. A estrutura obtida pode ser grosseiramente avaliada
usando-se um microscopio éptico (Figura 4), em que se
acoplou uma cdmera CCD (Fujitsu modelo TCZ-984P)
para registro de imagens.

Figura 4: Pontas de fibras 6éticas afiladas tipicas.

A fibra dptica ja afilada é posicionada de manei-
ra adequada no interior da micropipeta. O processo de
soldagem é feito com laser de CO, de poténcia ajusta-
vel, o qual emite luz em torno de 10,5 um, que € um
comprimento de onda fortemente absorvido pela silica,
permitindo a fusdo entre os dois materiais. O ideal é que
a parte da fibra em protusdo seja de aproximadamente
2,2 mm para que frequéncias de ressonancia sejam em
torno de 50 kHz (Figura 5), o que é importante na ope-
racdo da aproximacdo da sonda SNOM da superficie ou
das NPs a serem investigadas, usando um sistema de
feedback por forca de cisalhamento [4].

Figura 5. Fibra 6ptica soldada a laser a uma micropipeta
de vidro borossilicato.

Ap0s a realizacdo destas etapas, € importante a veri-
ficacdo de eventuais falhas na soldagem da fibra dptica
e se a estrutura da sonda esta integra. Assim, acopla-se
luz na fibra, através da ponta ndo afilada, e verifica-se a
ocorréncia de espalhamento na regido da solda e na
ponta. Na regido da solda, se houver luz espalhada isto
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significa que ha perda de guiamento, implicando que o
processo de soldagem danificou a fibra Optica. No que
se refere & ponta, a difracéo de luz resultante deve apre-
sentar um padrdo azimutalmente simétrico e regular,
como se vé na Figura 6.

Figura 6. Padrdo de difracdo visto na ponta afilada de
uma fibra dptica.

Em seguida, a micropipeta € introduzida num tubo
piezoelétrico segmentado e apropriadamente fixada com
um parafuso. Uma tensdo senoidal é aplicada a um dos
segmentos do tubo piezoelétrico, fazendo a micropipeta
(e consequentemente a ponta da sonda SNOM) vibrar
transversalmente. O outro segmento é utilizado para,
usando o efeito piezoelétrico inverso, obter um sinal
proporcional a amplitude de vibracdo transversal da
ponta da sonda SNOM, gerando o sinal de erro usado
pelo sistema de feedback por forca de cisalhamento. Na
frequéncia de ressonancia, a amplitude da vibracdo
transversal é méaxima, assim como a magnitude do sinal
do segmento sensor do tubo piezoelétrico.

Esta estrutura é montada em um cubo piezoelétrico
triaxial. Uma tensdo ¢ aplicada ao cubo, de forma que a
ponta se aproxime de uma superficie. Enquanto isso, o
sinal de erro gerado pelo segmento sensor do tubo pie-
zoelétrico é monitorado. Quando a distancia entre a
superficie ou as NPs de interesse e a ponta da sonda
SNOM for de ~10 nm, devido as forgas de curto alcance
que surgem, a frequéncia de ressonancia de oscilacdo
transversal da sonda muda, a amplitude de oscilacdo
diminui (e da mesma forma a amplitude do sinal de
erro), 0 que permite um sistema de retroalimentacdo
estabilizar a tensdo aplicada ao cubo piezoelétrico tria-
xial, mantendo constante a distancia entre a ponta da
sonda SNOM e a superficie.

Antes de chegar ao sistema de retroalimentacdo, o
sinal de erro obtido é amplificado e filtrado com um
baixo nivel de ruido e depois demodulado com um am-
plificador lock-in. Durante a varredura a distancia da
superficie da ponta deve ser mantida constante, o que é
feita com um controlador PI.

Resultados e discussao

O programa de controle da sonda de varredura em
campo proximo optico (SNOM) do Laboratorio de Na-
no Optica do Departamento de Fisica da UFPE esta em
processo de testes e calibracdo para realizar a microsco-
pia de alta resolucdo nas amostras de nanoparticulas.
Em paralelo, o aperfeicoamento do processo de fabrica-
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cdo e implantacdo das pontas da sonda no sistema é
realizado no LNO.

Objetivamos para um futuro préximo, avancar nos
experimentos com a sonda SNOM: aprender a
identificar e a caracterizar a frequéncia de ressonancia
das sondas fabricadas.

Por fim, aplicar esta ferramenta Optica de alta-
resolugdo nos experimentos na area de interesse biold-
gico com nanocristais dielétricos dopados com elemen-
tos terra-rara.
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