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RESUMO

O laboratério em um chip (lab-on-a-chip) é um dispositivo microfluidico desenvolvi-
do com a finalidade de realizar andlises quimicas tradicionais em apenas alguns centimetros
quadrados de um tnico chip. A reduc@o de tamanho possibilita andlises quimicas mais rapi-
das, com menor custo, mais confidveis e portdteis. Os principais desafios desta integracao
estdo na manipulacio de pequenas quantidades de fluido (bombeamento), na mistura adequa-
da (misturador) e no sensoriamento das diversas atividades do fluido, como a detec¢do da
propor¢do e tipo de fluido existente. Portanto, os micromisturadores, as microbombas e os
microsensores integrados sdo unidades bésicas e essenciais para o desenvolvimento e viabili-
zacdo de diversas aplicacdes dos laboratérios em um chip.

Neste contexto, nds desenvolvemos um atuador e um sensor capacitivo interdigitado
capaz de avaliar a permissividade elétrica de fluidos dentro de um lab-on-a-chip. A fabricagdo
desses componentes emprega técnicas compativeis com a microeletronica e com a microflui-
dica resultando em dispositivos com substrato de vidro e microcanais em polidimetilsiloxano
(PDMS). Propomos um atuador eletromagnético baseado na integracdo de um ima permanen-
te de liga de neodimio, ferro e boro (NdFeB) com uma membrana PDMS, enquanto um ele-
troima, externo ao dispositivo, foi utilizado para promover o deslocamento do ima. O atuador,
que pode ser utilizado no bombeamento de fluidos em microcanais, foi apresentado e avaliado
por meio de simulagdo e fabricacao.

Investigamos ainda as vantagens e desvantagens de diferentes morfologias para os ele-
trodos interdigitados planares com o objetivo de aumentar a sua sensibilidade por drea ocupa-
da. Comparada aos eletrodos interdigitados tradicionais, os eletrodos interdigitados em forma
de anel, utilizando a mesma 4rea, fornecem um incremento de capacitincia de até 30fF. En-
quanto a capacitancia devido a permissividade do fluido varia na ordem de unidades de femto
Faraday. Além de aprimorarem a sensibilidade, os eletrodos em forma de anel sdo mais ade-
quados a aplicacdes que exigem gotejamento uniforme de compostos ou substancias seletivas
ao analito alvo.

Apo6s a simulagdo utilizando o método de elementos finitos (FEM), nds detalhamos a
caracterizacdo e aplicacdo dos protdtipos do microsensor € dos atuadores. Os resultados da
caracterizacdo dos atuadores provaram que sua atuagdo magnética € adequada para os micros-

sistemas de laboratério em um chip uma vez que sdo capazes de promover pressdes superiores



a 700Pa no interior dos microcanais. Além disso, demonstramos que a fabricacdo utilizada é
um método de baixo custo e eficiente para a prototipagem rdpida de dispositivos bio-
compativeis e descartaveis, uma vez que utiliza materiais inertes e técnicas convencionais da
microeletronica.

Finalmente, apresentamos componentes microfluidicos preparados para integracdo em
lab-on-a-chip capaz de bombear, misturar e medir a permissividade de fluidos em microca-
nais. O circuito de condicionamento proposto para o sensor, alimentado por uma bateria, €
capaz de comunicar sem fio com um hardware instalado na porta serial de um computador,
garantindo sua portabilidade, enquanto os dados sdo apresentados por um Instrumento Virtual

(IV) desenvolvido em LabView®.

Palavras-chave: Microfluidica, sensor capacitivo, eletrodos interdigitados, microatuador,

microvdlvula, micro-bomba, dispositivo microfluidico, lab-on-a-chip.



ABSTRACT

Lab-on-a-chip is a microfluidic device intended to bring traditional chemical analysis
on the few square centimeters of a single chip. The miaturization enables faster chemical
analysis at lower costs, with more reliable and portable devices. The main challenges of this
integration are on manipulating small amounts of fluid (pumping), on the adequate mixing
and sensing the proportion and type of the existing fluid. Therefore, micromixers, micro-
pumps and integrated microsensors units are essential for the development and viability of
various lab-on-a-chip applications.

In this context, we have developed a micropump, a micromixer, and an interdigitated
capacitive sensor capable to evaluate the electric permittivity of fluids in a lab-on-a-chip. The
manufacture of these components employs techniques compatible with microelectronics and
microfluidics, resulting in devices based on glass substrate and polydimethylsiloxane (PDMS)
microchannels. We propose electromagnetic actuators integrating neodymium, iron and bo-
ron (NdFeB) permanent magnet with PDMS elastomer while an electromagnet, external to
the device, was used to perform the displacement of the magnet. The actuator, which can be
used for pumping fluids in microchannels was presented and evaluated by simulation, and
fabrication.

We also investigate the advantages and disadvantages of some planar interdigitated
electrodes morphologies in order to increase their sensitivity by occupied area. Compared to
traditional interdigitated electrodes, interdigitated ring-shaped electrodes provide a capaci-
tance increment up to 30fF. While the capacitance due to the permittivity of the fluid varies in
the range of femto Faraday. In addition, the ring-shaped electrodes are more suitable for
applications requiring uniform drip compounds or substances selective to the target analyte.

After present the finite element method simulation (FEM), we have shown the charac-
terization and application of microsensor and actuators prototypes. The results of the mag-
netic actuators characterization have proved that their performance is adequate for lab-on-a-
chip microsystems since they are capable of generating pressures greater than 700Pa inside
the microchannel. Furthermore, we demonstrated that the fabrication uses an efficient and
low cost method for rapid prototyping of disposable biocompatible devices since it uses inert
materials and conventional microelectronic techniques.

Finally, we show that the microfluidic components are prepared for the lab-on-a-chip

integration being capable of pumping, mixing and measuring the permittivity of fluids in mi-



crochannels. The sensor conditioning circuit, powered by a battery, is able to communicate
wirelessly with a hardware installed on the serial port of a computer, ensuring its portability,

while the data is presented in a Virtual Instrument (IV) developed in LabView®.

Keywords: Microfluidics, capacitive sensor, interdigitated electrode, micro-actuator, micro-

valve, micro-pump, microfluidic device, lab-on-a-chip.
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1 INTRODUCAO

A Microfluidica € a ciéncia que estuda os sistemas fluidicos com pelo menos uma di-
mensao inferior a 100um. Nessas dimensdes, o comportamento dos fluidos se diferencia do
comportamento observado no dominio macroscopico uma vez que a proporc¢ao da superficie
pelo volume do liquido passa a ser muito maior, valorizando as interacdes que ocorrem nas
regides de contato entre as superficies [1].

O movimento dos fluidos pode ser explorado para uma variedade de aplicacdes cienti-
ficas e tecnoldgicas e em diversas dreas de conhecimento ja que a microfluidica possibilita o
desenvolvimento de produtos de baixo custo e portateis além de processos altamente automa-
tizados e reprodutiveis. Devido as suas particularidades, um dispositivo microfluidico € dese-
javel pois reune algumas das seguintes caracteristicas [2]:

- E muito menor que os instrumentos convencionais. Isso abre novas possibilidades
para sua utilizacdo em campo.

- Consome menos energia, facilitando a portabilidade e a autonomia dos dispositivos.

- Minimiza o consumo de amostra € consome menos reagentes. Menor consumo signi-
fica um produto com menor custo de fabricacdo quando os reagentes sdo caros € um maior
tempo de autonomia em campo.

- Facilita a automacao tornando-se mais simples de operar e manter. Assim, 0s opera-
dores necessitam de menos tempo de treinamento € também menos tempo manipulando o
dispositivo.

- Realiza andlises completas, quando integrado num unico chip. Nao hé transferéncia
de amostras entre os instrumentos, e os riscos de erro do operador e de contaminacdo da
amostra sdo reduzidos.

- Ensaios mais rapidos pois realiza vdarias andlises em paralelo. Neste caso o rendimen-
to aumenta, o custo e o tempo por amostra diminui, facilitando replicar medidas para fornecer
resultado estatisticamente mais confidveis.

- Pode ser descartdvel para eliminar a contaminagdo do instrumento. A limpeza depois
de analisar uma amostra potencialmente perigosas € simples, basta substituir o cartucho con-
taminado.

Além disso, o coeficiente de Reynolds de um liquido que flui em um dispositivo mi-

crofluidico € baixo, devido ao didmetro dos microcanais. Isso permite explorar caracteristicas
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particulares da micro escala: o fluxo laminar, a mistura por difusdo, a formacao de goticulas, e
muitas outras caracteristicas que sao considerados efeitos de segunda ordem na escala macro.

O desenvolvimento de microssensores de fluxo, microbombas e microvalvulas no final
dos anos 80 dominou os primeiros estdgios da microfluidica. A utilizacdo de técnicas para o
processamento de silicio, desenvolvidos para a indudstria microeletronica, permitiu a fabrica-
cdo do primeiro dispositivo contendo microelementos moveis integrados em um “wafer” de
silicio [3].

Esta nova tecnologia chamada de MEMS (Micro Electro-Mechanical Systems) deram
origem a aplicacdes industriais, especialmente na drea de sensores de pressdo e cabecas de
impressdao. A primeira microbomba apresentada em 1988 por Van Lintel et al, explorou a
microusinagem em silicio associada a atuadores piezoelétricos sendo seguida por plataformas
que realizavam a fabricacdo de microssistemas baseada em vidro, quartzo e silicio [4]. Atual-
mente, plataformas de menor custo e fécil acesso estdo sendo cada vez mais empregadas na
microfluidica, incluindo polimeros elastoméricos, como o polidimetilsiloxano, e materiais
descartaveis como papel e filmes de transparéncia [5].

Na década de 90, muitos pesquisadores investigaram as aplicacdes dos MEMS em bio-
logia, quimica e na biomedicina. Em muitas dessas aplicacdes fazia-se necessério controlar o
movimento de liquidos em micro-canais. Um grande esfor¢co de pesquisa foi feito para desen-
volver laboratérios em um chip para permitir a integracao de quase todas as operacdes de di-
agnostico realizados em um hospital em um unico chip de microfluidica. Esses esfor¢os con-
tribuiram significativamente para o desenvolvimento da microfluidica. Nessa época, a maioria
dos microcanais eram usinados em silicio ou vidro necessitando portanto, de uma tecnologia
de ponta da industria microeletronica [6].

No inicio dos anos 2000, ano no qual comegou a ser desenvolvida também no Brasil, a
microfluidica fez uso de tecnologias baseadas na moldagem de microcanais em polimeros,
tais como PDMS, experimentando um forte crescimento a cada ano [7]. Essa tecnologia redu-
ziu o custo e tempo de producdo desses dispositivos viabilizando, para um grande nimero de
laboratdrios, a realiza¢io de pesquisas em microfluidica.

Hoje, milhares de pesquisadores estdo trabalhando em microfluidica para ampliar seus
campos de aplicacdo, especialmente através de lab-on-a-chip voltados para aplicacdes médi-

cas [8].
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1.1 APLICACOES

Atualmente, sistemas microfluidicos podem ser utilizados em dreas como Quimica,
Biologia, Medicina, Engenharia de Alimentos dentre outras. Alguns exemplos de aplicacdes
de dispositivos microfluidicos envolvem determinacdo de pH [9], monitoramento de cinética
de reacdes [10], bem como interagdes biomoleculares [11], separacdes eletroforéticas [12],
imunoensaios [13], [14], citometria de fluxo [15], andlise proteica e metabdlica através da
espectrometria de massas, andlise de DNA [16], manipulacdo de células [17], deteccdo de

contaminantes em alimentos e outras [18]-[23].

1.2 OBJETIVO E JUSTIFICATIVA

O objetivo deste trabalho € desenvolver, para um sistema microfluidico de um dnico
chip, ferramentas que possibilitem o controle, a mistura e a deteccao dos fluidos com permis-
sividades distintas. O sistema deve ser compativel com as técnicas de fabricacdo da microele-
tronica e visar a integracdo de microsensores, microcanais, valvulas, atuadores e bombas em
uma Unica plataforma garantindo a sua portabilidade. O dominio destas tecnologias permitird
o projeto e fabricacdo de sistemas microfluidicos feitos sob medida para aplicagdes especifi-
cas.

As principais contribuicdes desta pesquisa sao:

- Estudo dos eletrodos interdigitados (IDE) como estruturas capacitivas para deteccao
da permissividade elétrica de fluidos;

- Aprimoramento da geometria dos eletrodos interdigitados com objetivo de aumentar
a capacitancia por drea e consequentemente a sensibilidade por érea.

- Projeto e fabricacdo de micro-vdlvulas eletromagnéticas para controlar e limitar o
fluxo através dos microcanais;

- Projeto e fabricacdo de micromisturador eletromagnético ativo para acelerar a mistu-
ra;

- Estudo e fabricacdo de microbombas com atuacao eletromagnética

- E, por fim, desenvolvimento de sistema de aquisi¢do de sinais sem fio para garantir

portabilidade ao sistema microfluidico.
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Estes topicos convergem para um sistema microfluidico portétil que incorpora senso-

res, atuadores e circuito de condicionamento de sinal.

1.2.1 Dispositivo Proposto

As ferramentas desenvolvidas nesta tese propdem a constru¢cdo de um dispositivo onde
acontece o bombeamento controlado, a mistura e a analise do fluido. O sensoriamento € reali-
zado através de sensor capacitivo baseado em eletrodos interdigitados e a atuacdo baseada em
atuador eletromagnético. Como exemplo de aplicacdo pode-se citar a mistura de élcool e
dgua, a suspensdo controlada de células em dgua, ou mesmo a geracdo de gotas através de
misturas bifdsicas. O controle da injecdo acontece a partir da medida da permissividade elétri-
ca na superficie do elemento sensor. Os atuadores eletromagnéticos respondem de forma a
injetar a quantidade necessaria de fluido para manter a propor¢do de mistura desejada. O dia-

grama de blocos do dispositivo proposto € apresentado na Erro! Autoreferéncia de indicador
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Figura 1-1 — Diagrama de blocos de um dispositivo de inje¢do, mistura e sensoriamento de fluidos.

ndo valida..

E desejavel que o bombeamento de fluidos em microcanais possibilite a portabilidade
dos dispositivos microfluidicos através do uso de técnicas de fabricacdo e materiais compati-
veis com a microfluidica e com a microeletronica. Isso permitird a integracdo do atuador com
sistemas anteriormente reportados na literatura, como o sensor de permissividade elétrica

[24].
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1.3 METODOLOGIA

O primeiro passo do desenvolvimento do dispositivo foi a elaboragdo do projeto das
microestruturas capacitivas em dimensdes baseadas em trabalhos da literatura. Além disso, os
procedimentos para fabricacdo especificada no projeto utiliza técnicas e materiais disponiveis
nos laboratdrios nacionais. Em seguida, as dimensdes foram avaliadas e otimizadas em simu-
lacdo de elementos finitos realizadas no software COMSOL Multiphisycs (COMSOL inc.).

No laboratério de microfabricacao do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS)
e no Centro de Componentes Semicondutores (CCSnano), as técnicas de fabricagdo foram
testadas e aprimoradas segundo a disponibilidade das instalagdes. Montamos bancadas de
teste para avaliagdo dos dispositivos fabricados e os resultados experimentais foram usados na
otimizacdo do projeto e das novas rodadas de fabricacdo. Por fim, apresentamos um prototipo
de cada ferramenta visando a constru¢do de um dispositivo microfluidico que reldne sensores e
atuadores para realizar andlises em tempo real em aplicagdes que exijam o controle de injecao

e/ou mistura de fluidos.
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2 SENSOR CAPACITIVO

O sensor desenvolvido neste trabalho é baseado na medida da capacitancia de eletro-
dos interdigitados de diferentes morfologias. Uma vez que as dimensdes dos eletrodos e a
distancia entre os digitos ¢ mantida constante, a variacao da capacitancia depende majoritari-
amente da permissividade elétrica do fluido que o circunda, possibilitando a deteccao de mis-
turas de fluidos com diferentes permissividades. Os eletrodos interdigitados s@o compativeis
com as técnicas de fabricacao de dispositivos microfluidicos pois sdo formados de um filme
metdlico muito fino na superficie de um substrato de vidro. Por possuirem geometria planar,
os eletrodos interdigitados (IDEs) produzem um campo elétrico com “franjas” que vao além
da superficie na qual foram fabricados possibilitando a detec¢do de substancias que estdo so-
bre o substrato.

A fundamentagdo tedrica dos eletrodos interdigitados e sua utilizacdo como sensor
quimico sdo apresentadas neste capitulo. Também serdo apresentados neste capitulo os con-
ceitos basicos da espectroscopia de impedancia para um melhor entendimento das aplicacdes

detalhadas posteriormente no Capitulo 7.

2.1 INTRODUCAO

Os eletrodos interdigitados sdo estruturas capacitivas formadas por pares de trilhas

metélicas ordenadas em forma de pente e encaixadas entre si, como mostrado na Figura 2-1.

—l [

|
|
|
|
|
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|
|
i

Figura 2-1 - Eletrodos interdigitados.
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As técnicas de deteccao de diferentes fluidos utilizando IDEs, se mostraram promisso-
ras dentro da microfluidica devido ao seu processo de fabricacdo de baixo custo e sua facili-
dade de projeto. A modelagem e cdlculo da sensibilidade dos IDEs é bem descrita na literatu-
ra [25]. Além disso, os IDEs podem detectar multiplos efeitos fisicos em diferentes dominios,
tais como: elétrico, magnético e acustico e podem trabalhar em um largo espectro em fre-
quéncia. Os IDEs sdo fabricados em diversos materiais e podem ser construidos com diferen-
tes processos em substratos de vidro, silicio ou até mesmo em substratos flexiveis. Os disposi-

tivos que utilizam IDEs podem ser compactos e possuir boa autonomia, garantindo sua porta-

bilidade [26].

2.2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

As estruturas interdigitadas microfabricadas tém sido amplamente utilizadas como:
dispositivos de ondas acusticas de superficie [27], transdutores acusticos [28], dispositivos
sintonizaveis [29], dispositivos para espectroscopia dielétrica [30], em estudos de filmes fi-
nos dielétricos [26], em sensores quimicos € de umidade [31], [32]. Os primeiros eletrodos
interdigitados foram estudados como elementos passivos de circuito integrados de alta e baixa
frequéncia [33], [34]. Eles possuem caracteristicas interessantes, tais como: controle de pro-
fundidade de deteccdo apenas alterando suas dimensdes (parametros explorado no capitulo
seguinte), deteccdo de multiplos efeitos fisicos na mesma estrutura, modelagem simplificada
em duas dimensdes quando a relacdo de aspecto entre comprimento do eletrodo e o compri-
mento de onda do IDE € grande, e podem ser utilizados numa vasta gama de frequéncias [31].
Além disso, podem ser fabricados utilizando substratos inertes tais como vidro e silicio, com
diferentes processos de fabricacdo, sendo compativeis com a microfluidica.

As microestruturas capacitivas utilizadas como sensor quimico, muitas vezes possuem
uma camada sensivel depositada ao longo dos eletrodos, isto é, um filme fino que facilita a
sor¢ao do analito alvo sobre os eletrodos. Os polimeros t€m sido utilizados para a deteccao de
vapor organico, porque apresentam absor¢ao rdpida e reversivel de vapor e sdo faceis de apli-
car, gracas a uma variedade de técnicas, como filmes finos sobre os eletrodos [35]. A camada
de polimero pode ser escolhida de acordo com a sua afinidade a uma molécula particular ou a
um conjunto de moléculas que se pretenda detectar. Varios sensores com diferentes camadas
de polimero sdo utilizados para fazer uma matriz de sensores com objetivo de avaliar amos-

tras de vapor organico complexas [36]. Estas matrizes de sensores podem ser parte principal
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de sensores complexos normalmente conhecidos com nariz eletronico [37]. Outra possibilida-
de € o uso de substratos flexiveis como elemento de detec¢do. Como exemplo, temos a utili-
zacdo de poliamida [38] e folha de pléstico [39] como elementos sensiveis e substratos.

Igreja e colaboradores desenvolveram um modelo tedrico para estimar a capacitancia
dos eletrodos interdigitados a fim de melhorar a sua capacidade de detec¢do e explorar seus
parametros geométricos [25]. Estes capacitores também foram simulados usando diferentes
tipos de ferramentas computacionais. Alguns autores analisaram outras morfologias de inter-
digitados, como os eletrodos em serpentina [31], espirais e em anéis concéntricos com objeti-
vo de aumentar a densidade das linhas de campo utilizando a mesma drea de contato [40]. O
estudo detalhado dessas estruturas tem como objetivo facilitar o projeto dos eletrodos na me-
dida em que identifica os parametros que mais influenciam na sua sensibilidade. Além das
diferentes morfologias, vdrias estratégias tém sido empregadas para aprimorar a sensibilidade
e projetar de maneira mais adequada o sensor para sua aplicac¢do, por exemplo, a deposicio de
uma camada seletiva através de compostos tais como zedlita para a detec¢do da humidade do
ar ou de gases [41].

Quershi e colaboradores desenvolveram biossensores para detec¢do de marcadores de
risco cardiovascular e de multiplos biomarcadores utilizando matrizes de IDE fabricados em
ouro [42]. A técnica € versitil e pode ser empregada para a deteccao de niveis elevados de C-
reactive protein, uma proteina que em humanos pode indicar a inflamacdo cardiaca e levar o
diagndstico precoce de doenga cardiovascular. O biossensor capacitivo pode também ser apli-
cado para a detec¢cdo de vérias outras doencas, utilizando novos biomarcadores para o diag-
noéstico ou detec¢do de contaminantes ambientais [43].

Os eletrodos interdigitados também sao capazes de detectar a concentragao de diferen-
tes tipos de fluidos. Em trabalho anterior conseguimos detectar a concentragdo de etanol dilu-
ido em 4gua através de IDE fabricado em ouro sobre substrato de vidro, utilizando a técnica
de ponte de impedancias para o condicionamento de sinais do sensor [24]. A Figura 2-2 mos-

tra a fotografia dos IDEs fabricados em ponte de impedancia.
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Figura 2-2 - Eletrodos interdigitados em forma de ponte de impedancia.

2.3 FUNDAMENTACAO TEORICA

Nesta secdo serdo apresentadas as defini¢des para o entendimento da utilizagdo dos
eletrodos interdigitados como sensor quimico e os conceitos bdsicos da espectroscopia de

impedancia necessdrios para esclarecer as aplicagdes dos IDEs.

2.3.1 Sensores quimicos e bioquimicos

Os dispositivos de medi¢ao que utilizam reagdes quimicas ou bioldgicas para detectar
e quantificar um evento ou um analito especifico sao definidos como sensores quimicos ou
biossensores. Ainda, de acordo com o National Materials Advisory Board, os sensores qui-
micos sdo instrumentos que determinam a presenga ou a concentragdo de um dado analito
[44].

Os sensores fisico-quimicos detectam propriedades de um fluido através da medi¢ao
direta de fendmenos ou propriedades fisicas sem a necessidade de interface bio-quimica para
sor¢ao das moléculas do fluido em andlise. O aspecto mais atraente deste tipo de sensor € o
seu projeto menos complexo, reduzindo assim seu tempo de desenvolvimento. Alguns senso-
res fisico-quimicos sdo seletivos enquanto outros ndo sdo. Neste ultimo caso, s@o aplicadas
técnicas preliminares de separacdo para atingir a seletividade necessaria.

Neste trabalho, empregamos os eletrodos interdigitados para fabricar sensores quimi-
cos dotados de uma interface entre transdutor e analito. Neste caso, as moléculas do fluido em
andlise (analito alvo) aderem a um local de reconhecimento (um produto quimico ou interface

bioquimica), que estd localizado sobre um transdutor. A interface geralmente € uma camada
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seletiva quimicamente sensivel. A aderéncia do fluido a camada faz com que a mudanca da
interface seja convertida em um sinal elétrico pelo transdutor. Posteriormente, um circuito
eletronico de condicionamento de sinais modifica a saida do transdutor em um sinal elétrico

adequado.

2.3.2 Espectroscopia de Impedancia

O estudo da impedancia elétrica de um sistema ou de um material como fun¢ao da fre-
quéncia € chamado de espectroscopia de impedancia. De uma maneira mais geral, essa técnica
de medida consiste em colocar a amostra sob investigacdao entre dois eletrodos, aplicar um
estimulo elétrico e observar a resposta resultante. Usualmente, utiliza-se uma tensao alternada
do tipo senoidal como estimulo elétrico e observar-se as partes real e imaginaria da impedan-
cia complexa em func¢do da frequéncia, que pode variar na faixa de 10 uHz a 32 MHz [45],
[46].

Em muitas dreas essa técnica tem sido utilizada como uma ferramenta analitica pro-
missora [46]. A andlise das propriedades de materiais aplicando sinal elétrico de diferentes
frequéncias para avaliar o comportamento do sinal elétrico de saida, viabiliza aplicagdes im-
portantes na medicina [47], biologia [48], engenharia de alimentos [49], [50], geologia [51],
engenharia civil [52] e eletroquimica [53]. A espectroscopia de impedancia eletroquimica
também € utilizada no estudo de vérios parametros fisicos e quimicos em liquidos, gases e
sOlidos, como condutividade, permissividade e propriedades interfaciais. Ainda, a espectros-
copia de impedancia aliada a microfluidica pode ser uma ferramenta muito util e valiosa para
a deteccdo de microrganismos em biochips [54].

A anélise da impedancia no espectro da frequéncia reflete caracteristicas pertinentes
do material em si: como condutividade, constante dielétrica, mobilidade de cargas, concentra-
cdo de cargas, taxa de geracdo e recombinacio de cargas e também reflete caracteristicas per-
tinentes a interface entre o material e o eletrodo: como capacitancia da regido interfacial, coe-
ficiente de difusdo, injecdo e acimulo de carga. A interpretacdo dos resultados obtidos pode
ser baseada no modelamento do sistema em circuitos equivalentes [55], no tratamento dos
dados do ponto de vista macroscopico [56]-[58] ou na correlacdo das propriedades e compor-
tamentos observados em sistemas microscopicos, seja no interior da amostra ou na sua inter-

face [59]-[61].
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Na maioria dos equipamentos comerciais, a impedancia eletroquimica € realizada apli-
cando-se uma tensdo senoidal em uma célula eletroquimica e, em seguida, medindo-se a cor-
rente que atravessa a célula [62]. A resposta a esta tensao € um sinal de corrente alternada que
pode ser analisada como uma soma de fung¢des senoidais numa série de Fourier. Para simplifi-
car a andlise, aplica-se um sinal de excitacdo pequeno o suficiente de modo que a resposta da
célula seja praticamente linear, isto €, a resposta de corrente serd senoidal, com a mesma fre-

quéncia, mas com atraso de fase, como exemplificado na Figura 2-3.

«—>Defasamento

Figura 2-3 - Resposta da corrente senoidal em um sistema linear.

O sinal de excitacdo em tensdo pode ser expresso como uma fun¢do do tempo, segun-

do a equagdo:
E; = Ey sen(wt) (1)

Sendo que E; € o potencial no tempo ¢, Eyp é a amplitude do sinal, e w € a frequéncia
angular. A relacdo entre w em radianos por segundo e a frequéncia de oscilagio do sinal se-

noidal fem Hertz é:
w = 2nf (2)

O sinal de resposta em corrente pode ser expresso como uma funcio do tempo deslo-

cada de ¢ radianos, segundo a equacio:
I, = I, sen(wt + ¢) (3)

Através de uma expressdo analoga a lei de Ohm pode-se calcular a impedancia medida

do sistema como:

__E; _ Epsen(wt) sen(wt)

Z= I Ipsen(wt+¢) 9 sen(wt+¢) X
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Como resultado, obtemos a impedancia Z expressa em termos da magnitude Zp e do
deslocamento de fase ¢. Ainda, utilizando a relacdo de Euler, podemos expressar a impedan-

cia em forma de nimero complexo, segundo a equagao:
Z =Zy(cos ¢ + jsen ) 3)

Se a parte real da impedancia Z for plotada no eixo X e a parte imagindria no eixo Y
de um gréifico, com a frequéncia variando de zero a infinito, tem-se o diagrama de
Nyquist. Neste diagrama, representado na Figura 2-4, o conjunto de pontos resultantes da me-
dida de impedancia complexa € utilizado para modelagem RLC do sistema. A representacdo
da parte imagindria no eixo Y € negativa e cada ponto na curva do gréafico representa a impe-

dancia em uma sé frequéncia.

-Im(2)}

|Z] N

w30

0 Re(Z)

Figura 2-4 - Exemplo de diagrama de Nyquist.

Nao se pode identificar a frequéncia para qualquer ponto do grafico de Nyquist, por
essa razdo, nos pontos de interesse, a frequéncia deve ser explicitada, com por exemplo no
ponto onde w = 0. Além disso, a impedancia em determinado ponto pode ser representada
como um vetor de comprimento |Z| e angulo de fase ¢ entre este vetor e o eixo X.

O gréfico de Nyquist da Figura 2-4 € resultado da andlise do circuito elétrico da Figura
2-5. O semicirculo no diagrama de Nyquist € caracteristica de uma tnica constante de tempo

no circuito modelado.
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Tensdo s.eno:dal  § ® Corrente fenmdal
de excitagdo medida

Figura 2-5 - Circuito equivalente com uma constante de tempo.

Outra maneira de apresentacdo da impedancia complexa € através do diagrama de Bo-
de. Neste diagrama a impedancia é representada, no eixo Y, pelo seu médulo ou pela sua fase
como fun¢do do logaritmo da frequéncia, no eixo X. Em geral dois graficos de Bode, médulo
e fase, sdo utilizados para facilitar a visualizacao dos dados. A Figura 2-6 possui os diagramas

de Bode para o circuito apresentado na Figura 2-5.

|1Z| A ¢

90°

\\ ‘ \\ logf
» -90°

0 \ log}

Figura 2-6 - Representacdo em moddulo e fase do diagrama de Bode.

2.3.2.1 Modelamento de Processos Eletroquimicos

Alguns processos eletroquimicos da célula sob investigacdo possuem caracteristicas
que podem ser modeladas, para efeito de andlise, por um componente elétrico convencional,
como resistores, indutores e capacitores ou por um componente elétrico modificado como
elemento de fase constante (EFC) e o elemento de Warburg. O principais elementos estao
destacados abaixo [46].

Resisténcia do eletrélito - A resisténcia da solu¢do é muitas vezes um fator significa-
tivo para a impedancia de uma célula eletroquimica. Em uma soluc¢@o idnica, a condutividade
de uma solu¢do depende da concentragdo idnica, dos tipo de fons, da temperatura, e da geo-
metria da drea na qual a corrente € transportada. Em uma area delimitada com édrea A e com-

primento [ conduzindo uma corrente uniforme, a resisténcia R € definida como:

R=— (6)
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Sendo que, k € a condutividade solu¢do dada em Siemens. O principal desafio no cél-
culo direto de condutividade da soluc¢do refere-se a determinacdo do percurso do fluxo de cor-
rente e da geometria do eletrdlito que transporta a corrente. Porém, ajustando os dados expe-
rimentais a um modelo elétrico, exemplificado na préxima sec¢do, a condutividade pode ser
calculada de maneira mais pratica.

Capacitancia de dupla camada - Uma dupla camada elétrica aparece na interface en-
tre o eletrodo e o eletrdlito circundante quando € aplicada uma tensdo de polarizacdo no ele-
trodo. Esta camada dupla é formada pois ions da solucao sao adsorvidos na superficie do ele-
trodo. O valor da capacitancia de dupla camada depende de muitas varidveis: potencial elétri-
co, temperatura, concentracdo idnica, tipo de ion, camada de 6xido, rugosidade do eletrodo e
adsorcdo de impurezas. Eletricamente a capacitincia de dupla camada € modelada como im-
pedancia Z. do capacitor convencional devido a sua forte dependéncia com a tensio de pola-

rizacdo dos eletrodos.

ZC—L (7)

- jwC

Resisténcia de polarizacdo - Quando um eletrodo € polarizado, pode surgir uma cor-
rente resultante de reacdes eletroquimicas que ocorrem na superficie do eletrodo. A intensida-
de da corrente € controlada pela cinética das reacdes e pela difusdo dos reagentes no eletrodo.
Nas células em que existe um potencial elétrico em circuito aberto, antes mesmo da polariza-
cdo do eletrodo, esse potencial é controlado pelo equilibrio entre as reacdes eletroquimicas
catddicas e anddicas oferecem uma resisténcia de polarizacdo ao sistema. O equilibrio do po-
tencial elétrico de circuito aberto com o potencial aplicado é chamado de potencial misto. Se
o eletrodo se corroer ativamente, o valor da corrente para qualquer uma das reacdes é chama-
da de corrente de corrosao.

Resisténcia de transferéncia de carga - Uma resisténcia semelhante é formada por
uma unica reacdo eletroquimica, controlada cineticamente. Neste caso, ndo existe um poten-
cial misto, mas sim uma unica reagdo em equilibrio. Esta reacdo de transferéncia de carga tem
uma certa velocidade que depende do tipo de reacdo, da temperatura, da concentragdo dos
produtos da reacdo e do potencial oferecendo uma resisténcia a passagem de corrente.

Difusao — a difusdo das espécies no fluido pode criar uma impedancia chamada de
impedancia Warburg. Esta impedancia depende da frequéncia da tensdo de excitagdo aplicada

ao eletrodos.
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Em altas frequéncias, a impedancia Warburg € pequena, uma vez que difusao de rea-
gentes se movem em distancias curtas. Em baixas frequéncias, os reagentes tendem a se di-
fundir mais, aumentando a impedancia de Warburg. A equacdo para a impedancia de War-

burg Zy, para uma camada de difusdo infinita pode ser expressa por [63]:

g o

Zw =~ P ®)
Sendo que, o é o coeficiente de Warburg definido como [63]:
RT 1 1
= Wrav (cox\raox + CJD_> 2

No qual, R € a constante dos gases, T € a temperatura, n é o nimero de elétrons envol-
vidos, F' € a constante de Faraday, A € a drea do eletrodo, C,x € concentragdo do agente oxi-
dante, D, é o coeficiente de difusdo do oxidante, C,. € concentragdo do agente redutor, Doy €
o coeficiente de difusdao do redutor. Em um diagrama de Nyquist a impedancia Warburg apa-
rece como uma linha diagonal com 45° de inclinacao.

Esta equacdo para impedancia Warburg so6 € valida quando a camada de difusdo tem
uma espessura infinita. Muitas vezes, no entanto, a camada de difusdo € limitada e a impedan-
cia para frequéncias mais baixas ndo obedece a equacdo acima. Nestes casos, para uma cama-

da finita, utiliza-se uma equagao mais geral [63]:
Zy =2 (1 = ) tanh (6 (22) 2 10
W—w1/2( —Jj) tan (D) (10)

Sendo que, 6 € a espessura da camada de difusdo, e D é o valor médio dos coeficientes
de difusdo das espécies envolvidas [46].

Capacitancia de revestimento - um capacitor é formado quando duas placas conduto-
ras sdo separados por um meio ndo condutor, chamado de dielétrico. O valor da capacitancia
depende do tamanho das placas, da distancia entre as placas e das propriedades do dielétrico
caso se tenha eletrodos de placas paralelas. Para os eletrodos interdigitados, a capacitancia é
calculada através de software de elementos finitos ou através de métodos analiticos como
exemplificado na secdo anterior deste trabalho.

Elemento de fase constante - capacitores muitas vezes ndo se comportam idealmente

nos experimentos de espectroscopia de impedancia. Comumente, estes capacitores sdo mode-



39

lados como elementos de fase constante (EFC). A impedancia elétrica (Zgrc) resultante deste

elemento pode ser calculada pela equacao:

Zgpc = m (11)

Sendo que, C € a capacitancia do elemento e a o coeficiente do EFC, que varia de 0,9
a 1. Existem vdrias teorias para o surgimento dos efeitos causados pelo elemento de fase cons-
tante: rugosidade da superficie, distribuicdo ndo uniforme, entre outras mas ainda se trata a
como uma constante empirica.

Indutor virtual - A impedancia de uma célula eletroquimica, por vezes, pode apre-
sentar um comportamento indutivo. O comportamento indutivo € atribuido a formac¢do de uma
camada superficial condutora causada por espécies adsorvidas na superficie do eletrodo ou
também, pode ser resultado de erros na medi¢do, como a utilizacdo de potenciostato em con-

dicdes ndo ideais.
2.3.2.2 Circuito Equivalente

Os processos eletroquimicos descritos anteriormente podem ser hipoteticamente mo-
delados por um circuito elétrico equivalente composto por componentes elétricos. Com a ané-
lise dos dados experimentais de um sistema eletroquimico € possivel modelar o comporta-
mento do sistema por um circuito composto por elementos passivos arranjados em série e
paralelo, como resistores, capacitores, indutores, EFC e elemento de Warburg na descricao de
fendmenos eletroquimicos [64].

O circuito equivalente mais simples encontrado em modelos de sistemas eletroquimi-
cos € o da célula puramente capacitiva. Este modelo representa um par de eletrodos de metal
coberto com um revestimento isolante formando uma impedancia muito alta. O circuito equi-

valente da célula puramente capacitiva € ilustrada na Figura 2-7.

—— i —

R
C
Figura 2-7 - Célula puramente capacitiva

O modelo inclui uma resisténcia devido ao eletrdlito e uma capacitancia de revesti-

mento em série. O valor da resisténcia pode ser determinada pela intersec¢dao da curva com o
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eixo real no diagrama de Nyquist. A absorcao de dgua pelo isolante geralmente € um processo
bastante lento mas pode ser determinado realizando a espectroscopia em intervalos de tempo
pré-determinados. O aumento na capacitancia do filme é normalmente resultado da absor¢ao
de dgua [46].

O circuito equivalente mais comumente encontrado em modelos de sistemas eletro-

quimicos € o circuito elétrico da célula de Randles mostrado na Figura 2-8.

i
—w—e
Rel
Ret

Figura 2-8 - Circuito elétrico equivalente para a célula de Randles.

Através destes circuito pode-se modelar comportamentos eletroquimicos como a resis-
téncia do eletrdlito R.;, a capacitincia de dupla camada Cg e a resisténcia de transferéncia de
carga R.

No diagrama de Nyquist, a célula de Randles é representada por um semicirculo, como
apresentado na Figura 2-4. Em altas frequéncias, a impedancia de Ca € muito baixa fazendo a
impedancia medida tender a R.;. Por outro lado, em frequéncias baixas a impedancia de Cy se
torna muito alta e a medida de impedancia tende para a soma das duas resisténcias. Desta
forma, o didmetro do semicirculo do diagrama de Nyquist equivale a resisténcia de transfe-

réncia de carga e a capacitancia de dupla camada € encontrada através da equacao:

1
wcRct

Ca = (12)

Embora simples, esta célula tem grande utilidade no modelamento de sistemas mais
complexos, pois serve como ponto de partida para a inser¢dao de elementos que modelam efei-
tos conhecidos conforme o comportamento do sistema eletroquimico.

Para sistemas mais complexos, a andlise dos elementos eletroquimicos pode ser feita
através de modelos gerados a partir da andlise das curvas extraidas. Este € um método simples
e suficientemente preciso se auxiliado por métodos computacionais de regressdao nao-linear
dos minimos quadrados [65], [66]. Dentre os softwares mais conhecidos para o ajuste de cur-
vas de espectroscopia de impedancia estdo o ZView e o ZPlot da Scribner Associates € o

LEVM/LEVMW desenvolvido pelo professor James R. Macdonald da Universidade da Caroli-
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na do Norte. O modelamento € consistente com o sistema fisico quando o circuito equivalente
do sistema eletroquimico € o mais simples possivel mantendo o compromisso de se ajustar
aos dados experimentais.

A técnica de espectroscopia de impedancia € uma ferramenta analitica promissora e
muito utilizada para o estudo e desenvolvimento de sistemas eletroquimicos. Ela torna possi-
vel a modelagem do sistema na medida em que correlaciona muitas varidveis das células ele-
troquimicas, como transporte de massa, velocidade de reacdes quimicas, corrosdo, proprieda-
des do dielétrico, microestrutura de sélidos, entre outros sem a necessidade do calculo ou co-
nhecimento profundo de todos parametros da célula em andlise. No entanto, podem existir
ambiguidades na interpretacdo dos resultados experimentais devido ao uso de elementos ide-
ais nos circuitos equivalentes que ndo representam adequadamente o comportamento micros-

copico das células [46].
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3 PROJETO DO SENSOR CAPACITIVO

Este capitulo trata do método de modelamento analitico dos eletrodos interdigitados
utilizado como base para o projeto da geometria do sensor capacitivo. O entendimento da in-
fluéncia de cada pardmetro geométrico através do método analitico facilita o desenvolvimento
da melhor estrutura capacitiva para cada aplicacdo especifica. A estrutura € refinada apds a

simulacdo computacional de elementos finitos apresentada no préximo capitulo.

3.1 METODO ANALITICO

O método analitico utilizado como referéncia neste trabalho é baseado no modelo pro-
posto por Rui Igreja e C. J. Dias [25]. O modelo apresenta expressdes analiticas para a capaci-
tncia entre os dois eletrodos interdigitados com base no mapeamento conforme e de capaci-
tancia parcial em paralelo (CPP). Este modelo foi formulado para sensores que utilizam ele-
trodos com qualquer largura e espago entre digitos, e também para um dispositivo com vérias
camadas de filmes finos com espessuras e permissividade diferentes. Posteriormente, uma
extensdao do modelo foi publicada por Rui Igreja [67] para melhorar o célculo da capacitincia
em dispositivos nos quais a permissividade pode diminuir de camada para camada. A exten-
sao do modelo utiliza a técnica de capacitancia parcial em série (CPS), e portanto, € mais ade-
quado quando a relacdo entre a permissividade dos filmes empregados € menor 1 (e//62<1),
sendo que ¢; € a permissividade do filme de protecdo e &2 € a permissividade do filme ativo.

A estimativa da capacitincia € realizada através dos seguintes parametros: permissivi-
dade elétrica relativa (ou constante dielétrica) dos materiais utilizados €;, 0 comprimento dos
digitos L, largura W, espaco entre os digitos G e espessura do filme fino 4. A Figura 3-1 iden-

tifica alguns dos parametros geométricos no leiaute dos eletrodos interdigitados.
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-V

Figura 3-1 - Pardmetros geométricos.

O comprimento de onda do sensor 4 ¢ definido como sendo o dobro da soma da lar-

gura dos digitos e do espaco entre eles:
A=2W+G) (13)
A taxa de metalizacio #, que relaciona a largura e o espaco entre digitos, é definida

CcComao.:
W z2w
M"=Wwic_ 2

(14)

Outro parametro de grande importancia € a variavel r que relaciona a altura do filme

fino sobre o eletrodo com o comprimento de onda do sensor:

r = z (15)

Considerando que os eletrodos internos estdo sempre carregados com tensdes opostas,

podemos imaginar um plano de equipotencial zero entre eles, como mostra a Figura 3-2:

V=0 V=0 V=0 V=0

i T 1 T Eletrodos
1 I 1
1 | 1
1 ] 1
1 | 1
1 | 1

+V -V +V -V +V

Substrato

Figura 3-2 - Secdo transversal dos eletrodos interdigitados destacando planos equipotenciais com V=0

O comprimento dos eletrodos € considerado infinito ja que, a distancia G entre eles é
geralmente muito pequena em relagdo ao seu comprimento. A capacitancia para uma camada
superior € calculada fazendo a anédlise da malha para a capacitancia superior, como mostrado
na Figura 3-3. Sendo que, Ck e C; representa o valor para a capacitancia devido aos eletrodos

externos e internos, respectivamente.
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Figura 3-3 - Associacgdo de capacitincias internas e externas.
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Considerando estruturas com mais de trés eletrodos a capacitancia superior total (Cs) €

calculada por [24]:

Co=(N-3)T+22F (16)

Sendo que N € o numero de eletrodos. O calculo da capacitancia devido ao plano infe-

rior (substrato) € feita de forma andloga e depois somada a capacitincia do plano superior.
3.1.1 Técnica da Capacitancia Parcial Paralela

Utilizando a técnica da capacitancia parcial pode-se calcular a capacitancia total do
plano superior de um sensor com mais de uma camada dielétrica finita com valores de per-
missividade decrescente a medida que se afasta do plano do sensor [67]. As espessuras das

camadas dielétricas podem possuir diferentes espessuras como mostrado na Figura 3-4.

V- = Vi e V- o V4

V+

'
0
'
'
1
O
—r

Figura 3-4 - Camadas com valores de permissividade decrescente sobre os eletrodos.

Varios autores tém utilizado essa técnica que, apesar de incorporar algumas aproxima-
coes, seus resultados tem sido bastante precisos [68]—[71]. Para um sensor com duas camadas
a capacitancia paralela total € a soma das capacitincias parciais:

Cup = Ch=co + (61 = 1)Cpy + (&2 — &1)Cpy (17)

Sendo que, C, € a capacitancia total do plano superior do capacitor e Cp, € a capaci-
tancia de uma camada, que depende da sua altura e da geometria do eletrodo (interno ou ex-

terno). Neste modelo, assume-se a condi¢ao de contorno de Neumann [67]:
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oD

o 0 (18)

Sendo que, @ € o potencial elétrico de Neumann e 1 € o vetor normal a superficie das
camadas dielétricas. Assim, a contribuicdo da permissividade relativa da camada superior

pode ser calculada como a diferenca das permissividades das camadas dielétricas [67].

3.1.2 Técnica da Capacitancia Parcial Serial

Utilizando a técnica da capacitincia parcial serial pode-se também calcular a capaci-
tancia do plano superior para um sensor com mais de uma camada dielétrica finita com per-
missividades que aumentam a medida que se afasta do plano do sensor como mostrado na

Figura 3-5.

hi
h

Figura 3-5 - Camadas com valores de permissividade crescente sobre os eletrodos.

A capacitancia total € a soma das capacitancias parciais em série:

1 1 1

+(1 —i) Cus + (= =) Crz (19)

€1 €2

Cys =

Ch=00

Sendo que, Cyus € a capacitincia série total do plano superior do capacitor e Cj € a ca-
pacitancia de uma camada, que depende da sua altura e da geometria do eletrodo. Neste caso,
o campo elétrico préximo a superficie da interface entre duas camadas dielétricas tende a ser
normal a interface. Pode-se, assim, assumir a condicao de contorno de Dirichlet onde o poten-

cial elétrico @ € considerado constante [67].

3.1.3 Técnica do Mapeamento Conforme

O mapeamento conforme € uma técnica analitica utilizada para transformar os eletro-

dos interdigitados em capacitores de placas paralelas, que possuem uma capacitancia conhe-
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cida. Com essa técnica pode-se demonstrar que a capacitancia original se transformard em
uma capacitancia calculada a partir de placas paralelas. Utilizando esta técnica, a capacitancia

interna pode ser calculada da seguinte forma:

K(kp)

CI = SOSTLM

(20)

Sendo que, & é a permissividade do vécuo, L o comprimento dos eletrodos, K(k;) a in-
tegral eliptica de primeira ordem com moédulo k e K(k’;) a integral eliptica de primeira ordem

com o médulo complementar &’ . Para a capacitancia externa temos:

L K(kg)

Cp = gy€
E ocr K(kIE)

1)

O passo a passo para o cdlculo do mapeamento conforme de C; e de Ck € indicado na
Tabela 1. As equagdes para a condi¢des de contorno de Dirichlet utilizada na CPS e as equa-
coes para a condi¢do de contorno de Neumann utilizada no calculo da CPP estdo destacadas
na tabela. Os detalhes matemaéticos da constru¢io do mapeamento conforme podem ser obti-

dos nas referéncias [25], [67], [72].

Tabela 1 - Equagdes necessdrias para o cdlculo de Cre Ckg [25].

Eletrodos internos Eletrodos externos
Para uma camada K(k)) K(kg)
C, =¢epe, L ——— Cp = gy, L ————
finita PR BT R (k)
K, = /1_k,2 k'y = /1—k§
k; = t, (CPS); kg = |22 (CPS);
k, =t, |51 (CPP) 1 [
1 2 t2 t2 kE — t_ :2_13 (CPP)
3 4

t; = cosh (n(l—:n)) (CPS);
t; = sn(K(k)n, k)

t; =cosh (n(l n)) (CPP)
t, = cosh (“L2) (cps);

t, = cosh (”(””)) (CPP)

t4=

- <'l72 (01 CI)>2
U3 (01 CI)

q = exp(—4nr)

==
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Para uma camada c K (ko) c K(kgo)
= && S = && S~
infinita bR ) TR (K o)
o 2/n
=0 () —

Sendo que, v, e v; sdo funcdes teta de Jacobi e sn(z, k) é a funcgio eliptica de Jacobi
de modulo k.
Capacitancia interna e externa do sensor
O sensor desenvolvido neste trabalho possui apenas uma camada de protecdo de
PDMS acima dos eletrodos. Assim, a capacitincia interna total do sensor interdigitado (IDS) é
dado pela soma da parcela da capacitincia no ar C; 4z, na camada protetora de SiO2 C; ; € no
substrato Cj s.
Crips = Crar + Cp1 + Cis (22)
Combinando a técnica de capacitancias parciais e também a de mapeamento conforme

encontra-se:

_ K (Ko0) K(kll) K (K10
Crips = &L (K(k, +(1-1) k() T &S ke, )) (23)
Utilizando o mesmo raciocinio para a capaciténcia externa tem-se:
_ K (KEoo) K(kga) o Kkgeo)
Cgps = €L (K(k, + (el - )K(k, + & K(k,m)) (24)

Capacitancia total do sensor
A associagdo de capacitancias internas e externas com mostrado na Figura 3-3 € utili-

zada para o célculo da capacitancia total do sensor (Cips):

Crips CripsCE DS
Cips = (N —3)—==+ 2 ———— (25)
2 Crips+CEIDs

Com essa modelagem analitica, conclusdes importantes podem ser tiradas para o pro-
jeto do capacitor, levando em conta a distancia entre digitos, altura mdxima para qual o sensor
¢ ativo, altura da camada de protecdo, espessura do substrato e altura dos microcanais.

A razdo entre a altura da camada sensivel (varidvel r) e o comprimento de onda do
sensor reflete como um sensor ird responder a uma mudanca na permissividade da camada
sensivel. A sensibilidade a uma altura maior que a metade do comprimento de onda do sensor
€ desprezivel. Isso significa que a camada de protecdo deve ser a mais fina possivel e que o

fluido deve preencher uma altura de no minimo duas vezes a largura do digito.
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3.2 MORFOLOGIA DOS ELETRODOS

A contribuicdo de cada parametro geométrico (taxa de metalizacdo, largura dos digi-
tos, comprimento dos digitos, comprimento de onda do sensor e altura do filme de protecio),
segundo o método analitico apresentado anteriormente, foi utilizada como guia para o projeto
das morfologias do eletrodos. Os leiautes foram desenvolvidos em software de CAD 2D e
posteriormente refinados por simulagdo utilizando o método de elementos finitos (FEM). As
simula¢des FEM serdo abordadas no Capitulo 4. Esta metodologia permite ajustar o projeto as

especificidades de cada aplicacdo.

3.2.1 Eletrodos Interdigitados Convencionais

A estrutura basica dos eletrodos interdigitados € apresentada na Figura 3-6. Esta € a
estrutura utilizada na maioria das aplicacdes descritas na literatura até entdo. O modelamento

matematico apresentado anteriormente foi desenvolvido para essa estrutura.

Figura 3-6 - Leiaute do Eletrodo Interdigitado convencional (IDE).



49

3.2.2 Eletrodos em Forma de Serpentina (SRE)

O trabalho de Rivadeneyra [31] indica uma nova estrutura que mescla a estrutura in-
terdigitada com a serpentina, como pode ser observado na Figura 3-7. A estrutura, chamada
de Sepentine electrode ou eletrodos em forma de serpentina (SRE), foi projetada com o obje-
tivo de aumentar o valor da capacitincia total mantendo drea utilizada pelos eletrodos. Por
consequéncia, o sensor que utiliza essa estrutura possui maior sensibilidade a permissividade

do meio sem necessidade de ocupar uma area maior no dispositivo [31].

Figura 3-7 - Leiaute do Eletrodo em forma de Serpentina (SRE).

3.2.3 Eletrodos em Forma de Anel

Apresentamos uma alternativa ao trabalho de Rivadeneyra utilizando eletrodos inter-
digitados em forma de anel, chamados de Ring-Shaped Electrodes ou eletrodos em forma de
anel (RSE), para aprimorar ainda mais a capacitancia por area. Estrutura similar aos RSE fo-
ram utilizadas para avaliagdo da mistura de concreto [73]. No entanto, sua caracterizacao,
comparacao e utilizacdo como estrutura de alta relacdo capacitancia por area foi relatada pelo

nosso trabalho apresentado em [40].
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Figura 3-8 — Leiaute do Eletrodo em forma de Anel (RSE).

Devido a geometria circular, os RSE diminuem a dispersdo do campo elétrico que
acontece nas quinas das geometrias retangulares. Isto resulta em um melhor aproveitamento
da regido ocupada pelos eletrodos uma vez que o campo elétrico fica confinado a drea de inte-
resse. Além disso, os RSE possibilitam maior uniformidade na distribui¢do do analito em
aplicacdes que envolvem gotejamento de camada sensivel (a exemplo da zedlita) ou no gote-

jamento do fluido a ser analisado (anélise em batelada).

3.3 CONCLUSOES PARCIAIS

O entendimento da contribuicdo de cada parametro geométrico para a capacitancia to-
tal do interdigitado é fundamental para o projeto da estrutura interdigitada de cada aplicagao,
pois a capacitancia total influencia diretamente na sensibilidade e na profundidade sensivel
em relac@o ao plano do sensor. Esse entendimento inicia com o método analitico matematico
proposto por Rui Igreja [25], [67] e € a base para os leiautes apresentados na sec¢do 3.2.

A altura de sensibilidade e a drea ocupada sdo os pardmetros mais importantes para
adequar o projeto a sua aplicacdo. Através do método analitico tem-se uma no¢do da geome-

tria necessdaria e, com ajuda da simulagdo por elementos finitos, consegue-se fazer o refina-
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mento desejado ao projeto. Conforme serd constatado na simulagdo numérica e nos resultados
experimentais, os eletrodos em forma de anel apresentam maior capacitancia por area ocupa-

da.
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4 SIMULACAO DO SENSOR CAPACITIVO

As simulagdes a seguir foram realizadas com objetivo de compatibilizar a geometria
projetada com a aplica¢do desejada. Ainda, a simulag¢do fornece uma estimativa dos parame-
tros elétricos esperados para o sensor fabricado facilitando o projeto prévio do circuito de

condicionamento de sinais.

4.1 SIMULACAO DOS IDE, SRE E RSE

Alguns estudos tém sido desenvolvidos para incrementar a relacdo de capacitancia por
area dos eletrodos interdigitados [31]. Com o aumento da capacitancia, a sensibilidade de um
dispositivo baseado em eletrodos interdigitados também aumenta desde que o analito se man-
tenha dentro da drea sensivel. Assim, o tamanho do dispositivo pode ser reduzido enquanto o
valor da sensibilidade ¢ mantida constante. Uma caracteristica desejada em dispositivos mi-
crofabricados, em especial em sistemas microfluidicos.

Visto essa necessidade, conduzimos um estudo de como a mudanga da morfologia dos
IDE pode influenciar na sua capacitincia total e, portanto, a sensibilidade do sensor capaciti-
vo. Realizou-se a andlise de trés arranjos de interdigitados e o estudo de como as principais
varidveis geométricas (relacionadas na Tabela 2) influenciaram na capacitancia total. As mor-
fologias foram simuladas utilizando o software de elementos finitos: COMSOL Multiphysics
(Comsol Inc.). Este software, com base em equacOes diferenciais parciais € com o método dos
elementos finitos tem sido utilizado na literatura para calcular a distribuicao do campo de po-
tencial elétrico.

Os principais parametros geométricos analisados sdo o comprimento do eletrodo, a
distincia entre os eletrodos, a largura do eletrodo (mantida sempre como mesmo valor da dis-
tancia entre eletrodos), a espessura dos eletrodos e o nimero de digitos. As propriedades elé-
tricas do substrato e da camada sobre os eletrodos também sao incluidos no simulador. Devi-
do as diferengas entre as dimensdes verticais e horizontais (milimetros para micrémetros)
aplicamos o método de extrapolacdo apresentado no trabalho de Rivadeneyra [74]. Realizar a
simulacdo com as dimensdes reais exige um enorme esfor¢co computacional. Portanto, modifi-

ca-se a espessura do filme fino para uma fracdo da largura do digito e posteriormente traga-se
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uma curva que, extrapolada, revela o resultado para as dimensdes reais da estrutura simulada.
O método € critico para reduzir o tempo total de simulag@o.

A fabricagdo dos eletrodos e a caracterizacdo elétrica final foi realizada e comparada
com os resultados simulados. Posteriormente, desenvolvemos aplicacdes para os sensores

baseados na morfologia com maior relacdo de sensibilidade por area.

4.1.1 Estudo da morfologia dos interdigitados

Segundo o trabalho de Rivadeneyra [31], a geometria convencional dos eletrodos in-
terdigitados pode ser aprimorada para fornecer uma maior sensibilidade final ao sensor man-
tendo a mesma area ocupada. A estrutura proposta por Rivadeneyra foi aprimorada neste tra-
balho através de simulacdo e comprovada experimentalmente apds a fabricacdo e caracteriza-
c¢do da estrutura proposta.

Os eletrodos interdigitados convencionais (IDE), os eletrodos em forma de serpentina
(SRE) [31] e os eletrodos em forma de anel (RSE) foram simulados e fabricados em diferen-
tes dimensdes e comparados apds caracterizacdo elétrica. Por fim, estabelecemos uma relagao
de capacitancia por darea para cada dispositivo e relacionamos cada pardmetro com a taxa de

crescimento da capacitancia total. Na Figura 4-1 pode-se observar o desenho simplificado de

cada estrutura.

(b) (©)

Figura 4-1 - Geometrias estudadas na simulag@o: (a) RSE, (b) SRE, (c) IDE.

Efetuamos diferentes simulagdes numéricas comparando a capacitancia do IDE, SRE e
do RSE nas quais alguns pardmetros foram mantidos constantes, tais como distancia entre
digitos, drea de superficie e materiais de fabricacdo. Existem multiplos fatores geométricos

que podem ser variados nas simulacdes, mas por uma questdo de clareza, nos concentramos
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em alguns deles, mantendo o resto fixo. Uma vez que o objetivo ¢ manter reduzida a area da
superficie de eletrodos, definimos diferentes larguras e distancias entre os digitos das estrutu-
ras levando em conta que a menor distincia segura para o nosso processo de fabricagdo € de
10 um. Portanto, utilizou-se o ndmero, comprimento e largura dos digitos e a espessura do

filme de metal depositado como pardmetros de simulag@o. As linhas de campo de potencial

elétrico devido a polarizacdo do RSE com 10 digitos aparecem no grafico de estilo multicorte

da Figura 4-2.

Figura 4-2 - Distribui¢do do campo de potencial elétrico na superficie do RSE.

A Tabela 2 € um resumo dos parametros geométricos utilizados para a simulacdo. As
estruturas fabricadas para cada tipo de eletrodo, SRE, IDE e RSE, foram desenhadas com trés
distancias entre digitos (10um, 20um e 50um), mas o nimero de eletrodos e a espessura do

filme fino de metal foi mantida constante.

Tabela 2 - Pardmetros geométricos dos eletrodos simulados.

Parametros Tipo de eletrodo Descrigéo
RSE SRE IDE
w 10-50um 10-50um 10-50pm Largura do digito
G 10-50um 10-50um 10-50pm Distancia entre digitos
hin 2-10pm 2-10pm 2-10pm Espessura do filme metalico
l 600-800um | 600-800pum . Comprimento da estrutura
d 600-800um | 600-800pum - Largura da estrutura
r - - 0.6-3.02mm Raio externo da estrutura
n 20-50 20-50 20-50 Ndmero de eletrodos
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O primeiro resultado importante mostra que a capacitancia do RSE foi a mais alta em
todas as comparagdes. Por exemplo, simulando o capacitor com w = 10um, A, = 2um e 20
eletrodos obtemos 2,466pF para RSE enquanto a capacitancia para o SRE foi 2,444pF e a
capacitancia do IDE foi 2,436pF. O aumento de capacitancia de 30fF entre o RSE e o IDE ¢é
significativo pois as variagdes de capacitancia nas aplicagdes propostas ocorrem na ordem de
unidades de femto Faraday. Considerando que os eletrodos sdo utilizados como transdutores
capacitivos, o fato de o RSE apresentar, por sua geometria, maior capacitancia que em outras
estruturas significa que a sensibilidade do sensor serd sempre maior usando a mesma 4rea.
Isto é, com o aumento da capacitancia a sensibilidade aumentara proporcionalmente. Depois
disso, relacionamos cada parametro geométrico com a taxa de crescimento da capacitancia.

A influéncia da largura dos eletrodos (10 a 50 pm) com uma relacdo de largura de ele-
trodo pela espessura do filme fino de metal de 5 para 1 foi utilizada para avaliar o RSE, SRE e
IDE com 20 digitos. Os resultados mostraram uma taxa de 161,1{F para cada micrometro adi-
cionado a largura dos eletrodos para o RSE, uma taxa de 160,7fF/um para o SRE e
159,3fF/um para o IDE. Lembrando que a area de superficie de cada estrutura foi mantida a
mesma para cada largura de eletrodo.

A contribuicdo do comprimento do eletrodo (400 a 800um) foi avaliado para o IDE e o
SRE com 20 digitos e 10um de largura de eletrodo. Os resultados mostraram a inclinacao de
4,99fF/um para o SRE e 4,74fF/um para o IDE.

Realizou-se também o estudo da contribuicdo do nimeros de digitos em cada estrutu-
ra. Os resultados sdo apresentados na Figura 4-3, uma vez que esta contribui¢do € nao-linear.

14

12

—
co o

(=}

Capacitancia [pF]

RSE SRE IDE

18 22 26 30 34 38 42 46 50

Numero de digitos [n]

Figura 4-3 - Contribui¢do do nimero de digitos para a capacitancia total.
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4.1.2 Verificacdo Experimental dos Resultados da Simulacao

As simulacdes computacionais sd@o importantes na medida que facilitam e agilizam o
projeto de novas estruturas e a extragdo de suas caracteristicas elétricas. No entanto, a mode-
lagem e os parametros de simulag¢do escolhidos devem ser compativeis com o sistema real.
Para verificar se a simulagdo estava adequada, foi realizada uma comparagdo entre os valores
simulados com a caracterizagdo elétrica dos eletrodos previamente fabricados. O processo de
fabricagdo e o aparato de caracterizacao serdo detalhados no Capitulo 5.

O valor da capacitancia foi extraido com a ponte LCR HP 4284A na frequéncia de
100kHz e amplitude de 1V. As medidas foram tomadas dentro de camara climatica para man-
ter a umidade em 50%Rh e a temperatura em 25°C. Os valores simulados e medidos sdo
compativeis conforme mostra a Tabela 3.

A maior diferenga entre a capacitincia simulada e medida é de 12%. Essa diferenca
estd associada as conexdes entre a ponte LCR e os contatos dos eletrodos, que ndo foram le-
vados em consideracio nas geometrias simuladas, além da variabilidade no processo de fabri-

cacao.

Tabela 3 - Comparacio entre a capacitincia obtida por simulagdo e experimentalmente.

Largura de digito (um) RSE Simulagcao n“gnlg’gca (fF) —
10 2466 2444 2436

20 4090 4065 4034

50 8912 8872 8809

Medida experimental (fF)

RSE SRE IDE

10 2233 2214 2192

20 4295 4267 4241

20 10538 9998 -

4.1.3 Discussao

A geometria do RSE faz com que as linhas de campo se concentrem mais préximo da
superficie do eletrodo. Com essa caracteristica, o sensor RSE fica imune a variacdes de per-

missividade para distancias de cerca de metade de comprimento de onda do sensor, isto &,
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distancia de duas vezes a largura de digito. Um efeito desejavel para manter a sensibilidade
confinada as dimensdes de um microcanal, porém deve-se utilizar um filme de passivagdo
fino o suficiente para nao reduzir drasticamente a sensibilidade do sensor RSE.

Em todos os cendrios a morfologia do RSE apresentou maior capacitincia quando
comparado ao SRE e ao IDE. Apesar do baixo aumento relativo de capacitancia, a sensibili-
dade pode ser aumentada consideravelmente apds a deposicao de filmes sensiveis, como rela-
tado em trabalho que estuda a deposi¢ao de filme fino de zedlita para monitoramento da umi-
dade de ar [40]. Além disso, o RSE apresenta uma geometria que permite um melhor aprovei-
tamento de sua drea em aplicagdes que necessitam de gotejamento da substancia em anélise

ou de substancias seletivas sobre os eletrodos para a funcionalizacido do sensor.

4.2 SIMULACAO DO IDE PARA ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA

Desenvolvemos também um eletrodo interdigitado para ser acoplado ao circuito in-
tegrado projetado por Erasmo Chiappetta [75]. A andlise de elementos finitos foi realizada
com o software de simulacdo CST EM Studio da Computer Simulation Tecnology. Na Figura
4-4 a micrografia da estrutura simulada € apresentada. O processo de fabricacao serd detalha-

do nas secdes subsequentes.

Figura 4-4 - Eletrodos interdigitados convencionais simulados.

Com esta ferramenta computacional foi possivel analisar a capacitancia e a resisténcia
entre os eletrodos independentes microfabricados sobre o vidro. As simulagdes foram realiza-
das para obter a capacitancia dos eletrodos quando estdo sob materiais com permissividade
relativa &, variando entre 25 a 80. Esses valores simulam a permissividade do ar com umida-
de crescente até a total imersdo do eletrodos em dgua (&, = 80). Os parametros dos materiais

utilizados sdo apresentados na Tabela 4:
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Tabela 4 - Permissividade relativa dos materiais utilizados na simulag@o.

Material Permissividade Relativa (s;)
Substrato de vidro 4,82
Prote¢ao de SU-8 5,00
Substéncia sobre eletrodos 25-80

A capacitancia alvo para o projeto do sensor € de 2pF para adequacio do eletrodo com

o circuito de condicionamento de sinais. O grifico da Figura 4-5 apresenta os resultados da

simula¢do da capacitancia total em funcdo da permissividade relativa da substincia sobre os

eletrodos.

3.6
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24 4

Capacitancia (pF)
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Constante dieletrica

Figura 4-5 — Simulagéo da capacitincia total em funcio da constante dielétrica da substancia sobre o eletrodo.

A geometria do eletrodo simulado satisfez as necessidades do projeto, uma vez que a

variacdo da capacitancia, de 1,94pF a 3,56pF, se aproxima da capacitancia alvo de 2pF. A

area ocupada pelo sensor € de 0,35mm? com largura de 270um e comprimento de 1280um,

totalizando 64 eletrodos.

4.3 CONCLUSAO PARCIAL

As simulacdes tém grande importincia no desenvolvimento do desenho, para compa-

tibilizacdo dos eletrodos com a aplicacdo desejada, e na extracdo das caracteristicas elétricas

das estruturas para o desenvolvimento do circuito de condicionamento de sinais do sensor.
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As novas geometrias como os SRE e os RSE ndo possuem modelagem matemaética
descrita na literatura e, portanto, dependem da simulacdo de elementos finitos como forma de

avaliar de maneira mais pratica suas caracteristicas elétricas.
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5 FABRICACAO DO SENSOR CAPACITIVO

As técnicas de fabricac@o descritas neste capitulo sdo utilizadas em todas as aplicag¢des
que envolvem eletrodos interdigitados. Algumas particularidades na fabricagdo sdo necessd-
rias para adequar o sensor em certas aplicacdes. Quando existirem, as particularidades serdo
apresentadas dentro da secdo que trata da aplica¢do no Capitulo 7.

O processo inicia com a gravagdo das fotomdscaras, segue com a preparagdo do subs-
trato de vidro em capela quimica; com a fotolitografia das estruturas em sala limpa; e, final-
mente, com a metalizacdo em sputtering.

O processo de fabricacdo do sistema sensor foi realizado no laboratério de microfabri-
cacdo do LNLS (Laboratério Nacional de Luz Sincrotron), no Centro de Componentes Semi-
condutores da Unicamp (CCSnano) e no Laboratério Multiusudrio do Instituto de Fisica da

Unicamp (LAMULT).

5.1 FOTOMASCARA

A fabricagdo dos eletrodos tem inicio com a produ¢do de mdscaras de alta resolucao.
O desenho dos eletrodos em software de CAD 2D ¢ transferido para os substratos de lamina
de vidro polido e as fotomdscaras virgens (Blank Masks) comerciais com baixa densidade de
falhas. As mascaras virgens com substrato de soda lime e filme de 6xido de cromo foram ob-
tidas na Ulvac Coating Corporation [76]. Os desenhos dos eletrodos foram transferidos para a
mdscara através de fotolitografia de escrita direta de alta resolugdo utilizando a uPG 101 da
Heidelberg Instruments [77]. Os seguintes passos foram utilizados para confeccdo da masca-
ra:
Limpeza organica da mascara virgem;
Deposic¢ado de fotoresiste AZ 5206;
Exposicdo na uPG 101;
Revelagao com MIF 300 (Metal Ion Free);

Corrosao do cromo;

A I .

Limpeza organica.
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Na Figura 5-1 € apresentada a imagem de um dos conjuntos de fotomdscaras produzi-

da.

Mascaras dos eletrodos RSE Miscaras do circuito de

para caracterizacdo elétrica

condicionamento de sinais

acoplado aos RSE

Figura 5-1 - Conjunto de fotomdscaras dos eletrodos interdigitados.

5.2 PREPARACAO DO SUBSTRATO

Laminas quadradas de vidro lisas e polidas de dimensdes 5xX5X0,9cm da Perfecta Lab

[78] foram utilizadas como substrato para receber os eletrodos interdigitados. A limpeza do
substrato virgem segue 0s passos:

1. Ultrassom em dgua DI por 10 minutos;

2. Imersdo em solu¢do de H,O, NH4OH E H>0; em propor¢do de 5:1:1 por 15
minutos e temperatura de 80°C;
Imersao em agua DI;
Imersao em solucao de H>SO4 10% em volume;
Imersao em dgua DI;

Enxague em dgua DI corrente;

NS Ew

Secagem com jato de nitrogénio.

Ap6s a preparagdo do substrato, o processo de fabricagdo dos eletrodos continua com a

deposicao de fotoresiste para replicacdo dos desenhos em diversas laminas.
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5.3 FOTOLITOGRAFIA

Antes da deposicdo do fotoresiste AZ 5206 da AZ Microelectronics [79], o substrato
deve ser preparado para melhorar sua aderéncia. O procedimento inclui:
1. Secagem em placa quente a 120°C por 30 minutos;
2. Resfriamento em temperatura ambiente por 15 minutos;
3. Deposicao do promotor de aderéncia HMDS em spinner a 2000rpm por 45 se-

gundos;

O procedimento de deposicao do fotoresiste foi guiado pelo processo descrito no seu
datasheet [79], porém alguns ajustes conforme as particularidades das instalacdes do laborato-
rio CCSnano foram necessarios. Segue procedimento utilizado:

1. Deposicao do AZ 5206 em spinner a 2000rpm por 45 segundos;

2. Softbake em placa quente a 90°C por 60 segundos;

3. Exposi¢ao por 20 segundos na fotoalinhadora MJB-3 UV400 da Karl Suss [80]
com poténcia fixada em 190mW;

4. Revelacdo por imersdo em MIF 300 por 60 segundos;

5. Postbake em placa quente por 30 minutos a 120°C.

5.4 METALIZACAO

A metalizacdo € um passo critico uma vez que a aderéncia do metal deve ser adequada
para suportar a soldagem de componentes eletronicos discretos do circuito de condicionamen-
to de sinais do sensor. Filmes finos de niquel-cromo e palddio foram utilizados para melhorar
a aderéncia do ouro ao vidro. O processo de deposicdo de metal realizado em sputtering se-
guiu as etapas:

1. Deposicdo de liga de Niquel-Cromo (Ni-Cr) com aquecimento do substrato a
100°C até a espessura de 500 A;
Deposicao de Paladio (Pd) em temperatura ambiente até a espessura de 300 A;
Deposicao de Ouro (Au) em temperatura ambiente até a espessura de 1000 A;

Lift-off para remocao do excesso de metal;

A

Limpeza organica.
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As trés camadas metélicas garantem uma melhor aderéncia e resisténcia a alta tempe-
ratura (400°C) do processo de soldagem.
Finalmente, a sequéncia do processo de metalizacdo dos eletrodos € ilustrada na Figu-

ra 5-2.
Substrato

R @

Aplicacio de fotoresiste

R o

Fotolitografia

¢

Deposicio de metal

(d)

Lift-off

R e

Figura 5-2 - Processo de metalizagio dos eletrodos: (a) limpeza do substrato de vidro polido; (b) aplicagio de
fotoressiste AZ5406; (c) transferéncia do desenho da fotomascara para o fotoresiste; (d) metalizacdo da amostra
por sputtering; (e) remog¢ao do excesso de metal com a técnica de lift-off.
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Depois da limpeza organica os eletrodos sdo inspecionados por microscopio optico e

testados eletricamente a fim de verificar a existéncia de curto-circuito, de falhas na metaliza-

cdo ou baixa resisténcia entre os digitos. Na Figura 5-3 sdo mostrados os eletrodos fabricados

com sucesso conforme inspe¢do visual no microscopio.

Figura 5-3 - Detalhe dos eletrodos fabricados: (a) RSE, (b) SRE e (c) IDE.
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6 INSTRUMENTACAO DO SENSOR CAPACITIVO

Visando a portabilidade do sistema sensor, desenvolvemos um circuito eletronico
embarcado para condicionar o sinal proveniente do eletrodo. O circuito condicionador possui
trés partes principais: o conversor analégico digital AD 7746 [81] que transforma o valor me-
dido de capacitancia nos eletrodos em sinal digital utilizando o protocolo I>C; o microcontro-
lador MSP430 da Texas Instruments [82] que realiza a configuragcdo, leitura e pré-
processamento dos dados recebidos e enviados ao rddio; e o transceptor CC2500 também da
Texas Instruments que faz a comunicagdo entre os médulos do sensor e do médulo conectado
ao computador.

Os dispositivos microfluidicos alcancam uma maior abrangéncia de aplicagdes quan-
do, além de utilizar uma pequena quantidade de reagentes, tém a sua portabilidade garantida.
Viérios sensores, incorporados aos dispositivos microfluidicos, apesar da alta sensibilidade,
necessitam de instrumentos grandes e pesados para seu funcionamento. Esta necessidade invi-
abiliza a portabilidade dos dispositivos microfluidicos. Neste trabalho, tem-se a preocupagdo
de garantir a portabilidade do dispositivo através da implementagdo de circuito de condicio-

namento de sinais que pode ser integrado ao substrato do sensor.

6.1 CIRCUITO CONDICIONADOR DE SINAIS

A primeira etapa € a conversao da capacitancia em um sinal que pode ser tratado e en-
viado a um microcomputador. Para tal tarefa foi escolhido o circuito integrado da Analog De-
vices AD 7746 conversor de capacitancia para sinal digital de 24 bits. A precisdao do conversor
¢ de 4fF, a linearidade de 0,01%, e a resolucdo chega a 4aF. Essas especificacdes se encaixam
ao RSE projetado ja que este possui valor absoluto proximo a 2pF e sensibilidade de dezenas

de femto Faraday para as aplicacdes desenvolvidas.
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Os principais componentes do circuito de condicionamento de sinais sdo apresentados
na Figura 6-1. A leitura e programacao do conversor € feita pelo microcontrolador MSP430 da
Texas Instruments através do protocolo I?°C. O MSP430 também realiza a comunica¢do com o

transceptor CC250 usando, porém, o protocolo SPI.

A

a

D

| 4 Microcanal
@ cC), SPI 1 pd
250<_+ | |
; 2 _ Sensor
MSP_| x| {AD g—@/
1430] 7746—————
Bateria || ——
PCB ~ Vidro

Figura 6-1 - Esquema da montagem do circuito de condicionamento.

A montagem realizada conforme apresentado na Figura 6-2 permite que o circuito de
condicionamento ndo ocupe uma drea muito maior que o proprio dispositivo microfluidico. A
PCB pode ser colada no verso do substrato de vidro ou fixada ao lado. A Figura 6-2 mostra o

protétipo do circuito de condicionamento de sinais esquematizado anteriormente.

Circuito de tratamento e

transmissao dos dados.

Circuito de condicionamento

acoplado aos RSE.

Figura 6-2 - Prot6tipo do circuito de condicionamento de sinais.
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As interconexdes no vidro, mostradas na Figura 6-3, sdo fabricadas com liga metélica
que fornece adesdo suficiente para resistir a solda (400°C) usando estanho convencional. O
esquema detalhado do circuito elétrico e o firmware do microcontrolador sdo apresentados no

Apéndice B desta tese.

Figura 6-3 - Circuito de condicionamento no vidro.

6.2 MODULO DE RECEPCAO

O mddulo de recepcdo utilizado foi desenvolvido por Flavio José de Oliveira Morais
no trabalho de doutoramento para monitorar sistemas com baixo consumo de energia [83]. Na
Figura 6-4 é apresentado o esquema de funcionamento do mddulo. O microcontrolador
MA430F5510 da Texas Instruments € responsavel pela comunicacdo USB com o computador e
SPI para os transceivers.

O moédulo opera na faixa de frequéncia ndo licenciada ISM (Industrial, Scientific e
Medical), com envio e recep¢do de dado de modo half-duplex sendo classificado como dispo-
sitivo de curto alcance, jd que seu alcance maximo € de 350 metros. A antena € do tipo dipolo
dobrado, com ganho maximo de 7,4dB, e eficiéncia tipica de 80%. Localizada no préprio
PCB para reduzir custos com componentes de precisdo no casamento de impedancia do guia

de onda e do chip antena.
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uFluid Monitor 1.0

CC | _spi
250/%
euito d =~ I e USB
Circuito de recepc¢ao MA430
F5510

dos dados. — : s _ iy _
PCB W (_(_// ”’f’/’// & 7

Figura 6-4 - Esquema do sistema de interrogag@o sem fio.

C

6.3 INTERFACE COM USUARIO

Por fim, foi desenvolvido um software de um Instrumento Virtual em LabView® para
apresentacdo e gravacdo dos dados coletados em tempo real do circuito. O painel frontal do
IV € apresentado na Figura 6-5 e os detalhes da programacao estao no Apéndice C desta tese.
O software apresenta o valor instantaneo da capacitancia a cada 100ms, plota o grafico das

ultimas mil medidas e, quando solicitado pelo usudrio, grava os dados de capacitancia e da

hora de aquisi¢do em um arquivo tabela.

uFluid Monitor 1.0

Capacitancia em fF Plot0 AN

', COM1 (=]

Buffer de leitura

Amplitude

Ultima leitura (fF)
0

Time

STOP

Gravar dados em uma tabela? O J

Figura 6-5 - Painel frontal do software de aquisi¢do de dados.
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6.4 CONCLUSAO PARCIAL

O sistema de aquisi¢ao de dados do sensor € composto pelo médulo de condiciona-
mento de sinais, pelo médulo de recepcdo e pela interface com o usudrio. A eletronica foi
desenvolvida visando a portabilidade do dispositivo microfluidico.

A utilizacdo de circuito integrado para converter o valor analégico da capacitancia em
sinal digital facilita o desenvolvimento de uma eletronica compacta e de baixo consumo de
energia. O sistema apresentado neste capitulo pode ser utilizado em qualquer aplicagdo que
envolva uma variacdo de capacitancia de 8pF com resolucdo de melhor que 0,1fF. Além de
garantir a portabilidade do dispositivo microfluidico por ter tamanho reduzido: ocupa uma

area de Scm?2.
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7 APLICACOES DO SENSOR CAPACITIVO

Neste capitulo apresentamos as principais contribui¢des do trabalho de doutoramento
com relacdo as aplicacdes dos eletrodos interdigitados. O entendimento da contribui¢do de
cada parametro geométrico para a capacitancia total do interdigitado é fundamental para o
projeto da estrutura interdigitada de cada aplicacdo, pois a capacitancia total influencia dire-
tamente na sensibilidade e no campo de sensibilidade do sensor. Esse entendimento inicia
com o método analitico matemadtico proposto por Rui Igreja [25], [67] e € refinado através de
simulagdes de elementos finitos realizadas nos softwares CST EM Studio da Computer Simu-
lation Tecnology e no COMSOL Multiphysics da COMSOL Inc.

Na primeira se¢do, o projeto de eletrodos interdigitados em forma de anéis concéntri-
cos chamados de Ring-Shaped Electrodes € descrita. Os RSE possuem uma maior capacitan-
cia por drea se comparados aos eletrodos interdigitados convencionais e outras geometrias
citadas na literatura [31] e, por esta razdo, foram escolhidos como base para as aplicacdes
subsequentes. Na segunda se¢cdo mostramos a utilizacio dos RSE para o monitoramento da
umidade do ar utilizando um filme fino de zedlita sobre os RSE. A estimativa de concentragcao
de células Saccharomyces cerevisiae em meio aquoso € apresentada na terceira se¢do. A quar-
ta secdo diz respeito a utilizagdo dos RSE para o monitoramento da velocidade, tamanho e
contagem de gotas em fluidos bifdsicos. Por fim, € apresentado o projeto dos eletrodos inter-
digitados convencionais para um circuito integrado de espectroscopia de impedéncia apresen-

tado por Erasmo Chiappetta [84].

7.1 MEDIDA DE CONCENTRACAO DE CELULAS

A contagem de células € um método bastante utilizado para o diagnédstico de doencas e
monitoramento da evolu¢do de pacientes. A citometria em fluxo convencional envolve o
transporte e contagem das células ou particulas suspensas numa corrente de fluido através de
um detector 6tico, um método de andlise rdpido e que pode contar elevadas quantidades de
células [85]-[87]. No entanto, a detec¢do Gtica, € uma tecnologia cara e mecanicamente com-
plexa. Por exemplo, um citdmetro 6tico comercial, Beckman-Coulter FC500, custa cerca de
USS$ 100.000,00. Este custo limita o uso da citometria em muitas aplicagdes, como o diagnds-

tico no ponto de necessidade, além de limitar a popularidade da citometria fora de grandes
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laboratdrios. A necessidade de desenvolver uma ferramenta de diagndstico mais barata, de
facil fabricacdo e mais simples que pode contar as células rapidamente fez com que, nos ulti-
mos anos, os dispositivos microfluidicos se destacassem como ferramenta para a andlise de
células. Tais dispositivos sao vantajosos devido ao seu baixo custo, detec¢do rapida e dimen-
soes de eletrodos compardveis ao tamanho de uma unica célula [88]-[90].

Os dispositivos microfluidicos para contagem de células normalmente utilizam
PDMS, silicio, vidro como materiais basicos para fabricagao e sistemas de deteccao 6tico ou
de impedancia. Os sistemas 6ticos sdo poderosos para contagem, caracterizacdo e triagem das
células. Porém, a citometria microfluidica 6tica geralmente necessita de componentes Opticos
complexos, como espelho, filtro e lente. Neste sentido, a citometria microfluidica por impe-
dancia € mais vantajosa devido ao seu custo inferior de fabricacdo dos eletrodos e do circuito
de leitura e deteccdo [90]-[92]. A citometria microfluidica geralmente utiliza microeletrodos
planares de metal diretamente em contato com a suspensdo de células para medir o sinal elé-
trico ou a variacdo na impedancia [93]-[95]. Neste caso, os eletrodos devem ser fabricados
em materiais mais nobres e caros € ndo podem ser reutilizados sem um processo de limpeza
demorado [96].

Os eletrodos interdigitados em forma de anel foram analisados para a deteccao da
concentracdo de células em batelada e para a deteccdo e contagem de células em fluxo dentro
de microcanais. Devido a facilidade de manuseio e preparagao, utilizamos células de Saccha-
romyces cerevisiae utilizadas comercialmente como fermento bioldgico. A contagem de célu-
las utilizando dispositivos microfluidicos tem atraido a atencao dos pesquisadores por utilizar
uma quantidade pequena de amostra, por fazer medi¢des em alta velocidade e ser um disposi-
tivo de baixo custo quando comparados aos métodos de citometria dptica.

Convencionalmente, dentro da microfluidica, os métodos de contagem de células utili-
zam eletrodos diretamente em contato com a suspensdo de células para medir as alteracdes
dos sinais elétricos. Com o RSE fazemos uma anélise ndo invasiva das amostras, a suspencao
€ separada dos eletrodos através de um filme fino de 8um de PDMS. O dispositivo microflui-
dico € formado por um substrato de vidro com eletrodos de palddio, niquel-cromo e ouro que
sdo protegidos com uma camada de PDMS, evitando o contato da solu¢do com os eletrodos,
permitindo a sua reutilizacdo. Na andlise em batelada, um reservatério cilindrico de 5 mm de
raio é construido sobre os eletrodos. Na andlise em fluxo, um microcanal de 100um de largura
e 80um de altura € fabricado sobre 0 RSE. Ao se aproximarem do campo ativo do sensor, as
c€lulas alteram a permissividade elétrica sobre o capacitor formado pelo RSE, e sdo detecta-

das pela ponte LCR de precisao 4284A da Hewlett-Packard.
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Na Figura 7-1 € mostrado o desenho da seccdo transversal do sensor para uma melhor

visualizacdo e entendimento do funcionamento do dispositivo.

Células
/)' PDMS|

© 0o © © o ©° d o

Filme fino
> de PDMS

Eletrodos

Figura 7-1 — Secc¢@o transversal evidenciando as camadas do dispositivo.

O dispositivo para andlise em batelada e em fluxo € apresentado na Figura 7-2.

Figura 7-2 - Imagem do dispositivo fabricado para analise (a) em batelada e (b) em fluxo.

7.1.1 Procedimentos Experimentais

Um Instrumento Virtual, desenvolvido em LabView®, apresentado no apéndice A, re-
cebe os dados medidos pela ponte LCR HP 4284A e pelo multimetro 34401A da Agilent e, ao
final dos testes, os dados sdo armazenados em um arquivo planilha. O detalhamento deste IV
€ mostrado no apéndice A. A ponte LCR foi configurada para trabalhar em 100kHz e com
amplitude de 1V para monitorar a capacitincia e resisténcia paralela dos eletrodos. O multi-
metro Agilent faz a medida a quatro fios do sensor de temperatura de referéncia PT100. A
medida a quatro fios reduz a influéncia dos cabos no valor medido, aprimorando a exatidao
dos resultados. Durante as medidas o sistema foi colocado em camara climdtica Termotron
3800 com temperatura e umidade constantes em 25°C e 60%Rh, respectivamente. A Figura

7-3 mostra a foto do aparato montado.
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Multimetro Camara Climatica

Programa

LabView

Figura 7-3 - Aparato experimental utilizado para o monitoramento de células.

AS celulas Toram preparadas com baloes volumetricos e balanga de precisao no labora-
tério do Grupo de Eletroforese e Microssistemas de Andlise (GEM) em parceria com Richard
Piffer. Quatro suspensdes em dgua DI foram analisadas nas concentra¢des de 0,1%, 0,01%,

0,001% e 0,0001% em massa.

7.1.2 Resultados e Discussao

A primeira andlise foi realizada em batelada para concentragdes normalmente utiliza-
das no cultivo e estudo de células Saccharomyces cerevisiae. Para tal andlise utilizou-se um
reservatorio cilindrico de raio Smm e altura de Imm feito em PDMS. Um volume de 100ul
foi colocado no reservatorio atentando-se para o ndo armazenamento de bolhas. As capacitan-
cias foram tomadas, por padrdo, ap6s 10 minutos de estabilizagdo do sistema. O grafico da
Figura 7-4, em escala logaritmica para a concentracio, representa a variagdo da capacitancia

total em virtude da massa de células pela massa de dgua.
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Figura 7-4 - Variacdo da capacitincia em funcao da concentracdo de células para medida em batelada.

As mesmas concentragdes de células foram analisadas em fluxo. Uma bomba de se-
ringa NE-4000 da New Era Pump Systems foi utilizada para injetar, em fluxo constante, as

suspencgOes escolhidas. E mostrado na Figura 7-5 a variacdo da capacitancia quando a andlise

das suspencdes € realizada em fluxo.
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Figura 7-5 - Variacdo da capacitincia em fung@o da concentrag@o de células para medida em fluxo.

A dificuldade em medir a variagdo da capacitancia em funcdo da concentracdo de cé-
lulas se deve sobretudo a decantacgdo de células quando estas sdo analisadas em batelada. O

acumulo de células na superficie do sensor com o passar do tempo, eleva o sinal medido fa-
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zendo com que, virtualmente, a concentracdo de células aumente. Nota-se que o tempo de 10
min € suficiente para que a capacitancia da concentragdao 0,001% se aproxime do valor medi-
do quando mede-se 0,01%. Em fluxo o efeito da decantagdo é reduzido, e podemos relacionar

as medidas linearmente segundo a equagao:
Cap = 0,2392Cy, + 2,792 (26)

Sendo que, Cyy, € a capacitincia medida do eletrodo em forma de anel e Cy, € a con-
centracdo em massa de células em dgua. O coeficiente de determinacdo R? relaciona o modelo
estatistico linear generalizado, tal como a regressdo linear, aos valores observados. Para a
medida em fluxo, o coeficiente encontrado foi de 0,9965, sendo que quanto mais proximo da
unidade, melhor ajuste dos dados experimentais com o modelo proposto.

A sensibilidade para concentragdes abaixo de 10 % em massa pode ser aumentada
ajustando alguns parametros de fabricacdo, como por exemplo, a utilizacdo de filmes dielétri-
cos mais finos ou o estreitamento do microcanal sobre os eletrodos para focaliza¢do do fluxo

de células.

7.2 MONITORAMENTO NA FORMACAO DE GOTAS

A presenca de bolhas de ar indesejadas em um circuito microfluidico pode comprome-
ter o funcionamento de diversos mecanismos dentro de um lab-on-a-chip, como vélvulas,
mistura de fluidos, andlise de células e crescimento de culturas [97]. A tensdo de cisalhamen-
to em um microcanal induzida por uma bolha de ar pode atingir um valor muito elevado cau-
sando o rompimento de células e a consequente deterioracdo de amostras bioldgicas [98]. Por
outro lado, a formagdo de gotas € utilizada em aplicacdes diversas com destaque ao micro-
encapsulamento de fairmacos e de alimentos probidticos [99], [100].

Neste estudo avaliamos o uso do RSE como ferramenta para detectar a entrada de bo-
lha no sistema ou monitorar o tamanho, quantidade e velocidade de formacao de gotas, sem a
necessidade de sistemas 6ticos custosos e que necessitam de instrumentacdo volumosa, invia-
bilizando a portabilidade do dispositivo. A proxima sec¢do trataremos do circuito de condicio-
namento embarcado no dispositivo microfluidico, desenvolvido para dispensar a ponte LCR e

favorecer a portabilidade do instrumento.
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O aparato utilizado na medida é apresentado na Figura 7-6, onde foram utilizadas duas
bombas de seringa para injecdo dos fluidos, um microscopio com camara de video acoplada
para visualizacdo das gotas, uma ponte LCR HP 4284A para monitorar em tempo real a capa-
citancia do RSE, um multimetro Agilent 34401A para aquisicao da temperatura da amostra via
sensor de temperatura de referéncia calibrado PT700, e um computador com Instrumento Vir-
tual desenvolvido em LabView® para apresentacdo dos dados e da imagem da camara. A
temperatura do dispositivo foi monitorada, uma vez que a capacitancia varia com a temperatu-

ra do fluido como mostrado na sec¢ao anterior.

Computador

Cimerade —>[_ o
video

Amostra
o e :
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Multimetro
:]S \\ escarte)
Bomba crosctpi ] ges
Bombas de Microscopio 000 —
Seringa CrerD)  0ODO
Ponte LCR

Figura 7-6 - Aparato utilizado no monitoramento de gotas.

O microcanal em forma de T foi utilizado para a gerar gotas de 6leo mineral na dgua
com corante alimenticio vermelho visto que o corante na dgua facilita a visualizacdo das gotas
de 6leo durante a gravacao do video. A sintonia entre a vazao dos dois liquidos permite o con-
trole dos tamanhos e velocidade das gotas. O cisalhamento eficiente da gota foi atingido com

vazdes entre 2 a 40uL/min para o 6leo e entre 3 a 60uL/min para a 4gua com corante.
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7.2.1 Resultados e Discussao

No gréfico da Figura 7-7 estd representada a capacitancia em funcio do tempo de vi-

deo. Cada gota de 6leo representa uma diminuicdo de cerca de 40fF na capacitincia do RSE.
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Figura 7-7 - Variacdo da capacitincia no tempo devido a passagem de gotas de dleo.

A duracgdo do vale (capacitancia de cerca de 2,61pF) no grafico determina o tempo que
a gota de dleo esteve sobre o capacitor enquanto o valor de pico (capacitancia de cerca de
2,65pF) determina o periodo em que a dgua esta sobre o RSE. As medidas foram registradas
para uma vazdo de 6ul/min de dgua e 4ul/min de 6leo resultando em uma vazdo total de
10ul/min.

Os tempos indicados no gréfico acima estdo sincronizados com os instantaneos retira-
dos do video organizado na Figura 7-8.

O mdédulo da velocidade da gota pode ser calculado a partir da vazao total levando em

consideragdo a secdo transversal do microcanal, segundo a equagao:

||—i 27
v—AT (27)




78

Sendo que, F € a vazdo do fluido imposta pela bomba de seringa, Ar € a drea da secdo

transversal do microcanal e v € a velocidade da gota.

Figura 7-8 — Instantdneo do video sincronizados com o grafico.

Ainda, pode-se calcular o volume da gota através do tempo ¢ de passagem sobre o sen-
sor mostrado no gréafico e da vazdo escolhida na microbomba. As seguintes equagdes relacio-
nam as varidveis de interesse:

F=-=—=A¢;|7| (28)

vV Ard
t t

Sendo que, d € a distancia percorrida pela gota no microcanal.

Aumentando o fluxo de dgua em rela¢do ao de dleo, € possivel diminuir o tamanho da
gota para valores menores que a distancia ocupada pelo sensor, a fotografia desta situagdo €
apresentada na Figura 7-9. Estes casos podem ser percebidos quando a variagdo da capacitan-
cia ndo atinge o valor de pico.

Para tais situagdes, o tamanho da gota ndo € detectdvel mas somente o tempo que ela
gasta para atravessar o sensor. Isto acontece pois se duas ou mais gotas entram no campo de
sensibilidade do sensor, o valor da capacitancia medido ¢ relativo a média das permissivida-

des sobre o RSE.
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Figura 7-9 — Microscopia da passagem de gotas menores que o comprimento do sensor.

Através de sincronizacdo de video com medida em tempo real de capacitancia, foi
possivel detectar a presenca de gotas facilitando o controle o tamanho das gotas em misturas
bifasicas. Utilizando o RSE foi possivel identificar, contar, determinar o tamanho da gota e

medir a sua velocidade e seu volume com base no fluxo total estabelecido na bomba de serin-

ga.

7.3 ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA

Eletrodos interdigitados foram fabricados sob medida para o circuito integrado de
aplicagcdo especifica desenvolvido em colaboracdo com o trabalho de mestrado de Erasmo
Chiappetta [84]. Os célculos inicias das dimensdes dos eletrodos foram baseados nos traba-
lhos de Rui Igreja sobre sensores interdigitados [25]. Na sequéncia realizamos a simulacdo de
elementos finitos da estrutura interdigitada utilizando o CST EM Studio da Computer Simula-

tion Tecnology.
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7.3.1 Circuito Integrado

O circuito integrado projetado por Chiappetta [101], baseado nos estudos de Mani-
ckam e colaboradores [48], mapeia a admitincia dos eletrodos em frequéncia de 0 a SOMHz.

O diagrama de blocos do circuito, apresentado na Figura 7-10, mostra as entradas e saidas do

-
-

Circuito Integrado

Vx—»

Ve Q

Figura 7-10 - Diagrama de blocos do sistema IDE e Circuito Integrado.

sistema e a conexado externa com o IDE via Vjy. O circuito integrado foi projetado para fabri-
cacido com tecnologia C35B4C3 da foundry AMS (Unterpremstitten, Austria) de 0.35um com
quatro niveis de metal.

A modulacdo de fase e magnitude da admitancia complexa € resultante da aplicacio de
tensdo senoidal Vi sobre os eletrodos enquanto V. controla a tensdao DC sobre os eletrodos. O
circuito € formado por um amplificador de transimpedancia (ATI) de baixo ruido para a
transducdo e amplificacdo da corrente de entrada, dois misturadores em quadratura para o
processamento do sinal medido e uma réplica do ATI para a devida polarizacdo dos mistura-
dores. A tensdo convertida no ATI € aplicada nas entradas de ambos os mixers que, por sua
vez, t€m a funcdo de multiplicar o sinal de entrada por dois sinais em quadratura gerados ex-
ternamente, onde / € um sinal de onda quadrada em fase com o sinal de entrada Vx e Q é um
sinal de onda quadrada defasado de 90° com relag@o ao sinal Vx. O plano complexo da admi-
tancia € tracado a partir das saidas em tensdo Vj, parte real, e Vp para imagindria.

Com as equacdes abaixo podemos relacionar as saidas Ve Vo com a amplitude (equa-
cdo 1) e fase (equacdo 2) da admitancia:

/VQ(W)Z‘H/I(W)Z
Y(W)| = ———7 (D

AtV x(w)|

_ -1 (Viw)
2Y(w) = tan (—VQ (W)> (2)
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Considerando que Y(w) é a admitancia dos eletrodos na frequéncia w e A; € o ganho de
transimpedancia total do sistema.
A micrografia do CI fabricado, apresentado na Figura 7-11, ocupa uma drea de 95um

por 290um. Levando em considera¢do o ring seal e os contatos, a drea total ocupada é de

Imm?2.

————

Figura 7-11 - Micrografia do Circuito Integrado.

Na Figura 7-12 temos a imagem do circuito conectado ao encapsulamento via bondwi-

res utilizado nos testes.

2
i wm L IR LR LB U

Figura 7-12 - Circuito integrado e bondwires dentro do encapsulamento.
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7.3.2 Medida de umidade relativa do ar

A validagdo do sistema foi realizada através da variagdo da umidade reativa do ar em
ambiente controlado. As saidas V; e Vp foram monitoradas com o sensor dentro de camara
climética Votsch VCL4010, com a umidade variando de 25% a 85% e com temperatura fixa
em 27°C. Uma varredura de 10Hz a 2MHz foi realizada nas umidades extremas de 25% e

85% como representada no diagrama de Nyquist da Figura 7-13.
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Figura 7-13 - Diagrama de Nyquist para umidade de 25 e 85%

Observa-se que a maior variagdo entre valores e, portanto, a regido de maior sensibili-
dade, acontece proximo da frequéncia de 630kHz, por essa razdo o estudo de sensibilidade foi
realizado nesta frequéncia.

Na Figura 7-14 sdo apresentados os diagramas de Bode para magnitude e fase da ad-
mitancia do sensor com frequéncia de excitacdo fixada em 630kHz e umidade variando de
25% a 85%.

Levando em consideragdo os resultados obtidos, percebe-se que a variagdo em fase é
dominante, tendo uma sensibilidade de -0.006°/Rh% para a umidade em torno de 30Rh% e
sensibilidade de -0.025°/Rh% para a umidade em torno de 70Rh%, enquanto que a variagdo

na magnitude foi de - 190.8pS/Rh%, para a faixa de 25% a 70%.
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Figura 7-14 - Magnitude e fase da admitancia para a frequéncia de 630kHz: a variagdo em fase € dominate na
andlise da umidade relativa do ar.
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8 ATUADORES ELETROMAGNETICOS PARA MICROFLUIDICA

Neste capitulo serdo apresentadas as principais contribui¢des sobre atuadores eletro-
magnéticos para aplicagdes em microfluidica. A partir deles, estudou-se a implementacdo de
componentes ativos para regulacao e controle do transporte dos fluidos como vélvula, mistu-
rador além de dispositivo para bombeamento dos reagentes em microcanais.

A miniaturizacdo de sistemas de andlise bioquimica nos lab-on-a-chip criou a necessi-
dade da manipulacao de fluidos em escala micro envolvendo tarefas repetitivas. Esta particu-
laridade impulsionou a pesquisa de microbombas e de mecanismos de transporte de fluidos,
uma vez que aprimorar a manipulacdo dos fluidos significa reduzir o volume de amostra ne-
cessario [102].

O primeiro dispositivo para bombeamento de fluidos em escala micro foi apresentado
em 1988, baseado na corrosdo de 1amina de silicio e com atuacdo piezoelétrica [4]. Atualmen-
te, com o desenvolvimento das técnicas de fabrica¢do dos dispositivos microfluidicos, o vidro
e os elastomeros sdo mais utilizados [103]. Do ponto de vista econdmico, as principais vanta-
gens dos componentes microfabricados sdo o baixo custo em potencial, o tamanho reduzido,
facilitando a realizac@o de processos automatizados, confidveis e com alta repetitividade.

Exemplos de sistemas microfluidicos nos quais o controle do transporte de liquidos é
critico podem ser encontrados na sintese quimica, na andlise de DNA, nos microdispositivos
de eletroforese, ou na contagem e separacao de células sanguineas [104]-[106]. A importan-
cia para tais aplicagcdes fortaleceu o desenvolvimento de estudos e solugdes no transporte mi-
crofluidico. Por fim, consideramos que a integracao eficiente de dispositivos microfluidicos €
crucial para a disseminacdo das aplicacdes destes dispositivos em vdrias dreas, tais como:

quimica, biologia e medicina.
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8.1 TIPOS DE ATUADORES

Os diferentes métodos de atuagdo das microbombas podem ser divididos em seis cate-
gorias: elétrico, magnético, térmico, Optico, mecanico e quimico [107]. A partir dessas catego-

rias, subgrupos com caracteristicas similares sdo apresentado na Figura 8-1.

ConversEo/Amplificagdo

Piezosiatrico l |Eletromagnéﬁcoi l Expansio linear-rotacional

Tipos de
Atuagio

Quimico/
_Bioldgico

Macanico

Magnético

Eletrostatico “ Magnetoestrigdo H Fase térmica

Figura 8-1 - Classificacdo dos microatuadores segundo M. Tabib-Azar [107].

Podemos destacar entre os métodos comumente relatados na literatura: os atuadores
bimetalicos que produzem, com a alteracdo da temperatura, deslocamentos devido a diferenca
no coeficiente de expansao térmica entre dois materiais conectados entre si. Neste método,
grandes deslocamentos acontecem apenas quando existe uma variacdo muita alta de tempera-
tura, isso porque os coeficientes de expansdo térmica dos materiais normalmente utilizados
nos dispositivos micro-eletromecanicos possuem valores proximos. Tal fato limita a aplicabi-
lidade dos atuadores bimetalicos [107].

As ligas com efeito de memoria de forma, ou Shape Memory Alloys (SMA) podem ser
utilizadas para armazenar grande quantidade de energia, em especial a liga Nitinol (NiTi). As
SMA sofrem transformacao reversivel na sua estrutura cristalina de martensita para austenita
dependente da temperatura. Estas transi¢oes de fase resultam em deformacdes mecanicas que
podem ser usadas para produzir grandes deslocamentos nos atuadores. No entanto, o tempo de
resposta € lento, e o efeito de memoria requer a deformacao pléstica dos atuadores de modo
que, apds a variacdo da temperatura, seja recuperada sua forma original [107].

A atuacdo pneumatica € obtida utilizando uma fonte externa, dificultando a portabili-
dade do dispositivo. No entanto, fontes de pressdo integradas ao dispositivo podem ser utili-
zadas, como por exemplo a fonte termo-pneumatica na qual a expansdo de volume do fluido
pressiona a membrana de atuagdo. O fluido pode ser um liquido que se transforma em um gés

ou, simplesmente, um gas que se expande ao ser aquecido.
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A atuacdo eletrostitica é baseada na atracdo entre superficies carregadas através da
forca de Coulomb. Quando uma tensdo € aplicada entre duas placas de drea A separadas por

uma distancia d de ar, a forca eletrostatica F. pode ser determinada por:

AE?
F, =2 (29)
2
Sendo que, &, € a permissividade no viacuo e E é o campo elétrico.
14
E = 2 (30)

Mesmo sendo a distancia entre os eletrodos pequena (dezenas de micrometros), os
deslocamentos produzidos pela atuacdo eletrostitica geralmente sdo pequenos (unidades de
micrometros). Por outro lado, o tempo de resposta do atuador € rapido e possui um baixo con-
sumo de energia quando comparado com os outros métodos de atuacao.

O acionamento piezoelétrico, também conhecido por efeito eletroestritivo, é obtido por
meio do estresse mecanico induzido no material piezoelétrico devido a aplicacdo de um cam-
po elétrico. Os materiais piezoelétricos, como exemplo o titanato zirconato de chumbo (PZT)
e 6xido de zinco (ZnO), possuem um tempo de resposta rapido e uma alta densidade de ener-
gia. No entanto, a fabricacdo de microatuadores piezoelétricos integrados em microssistemas
baseado em silicio requer a deposi¢do de um filme de material piezoelétrico sobre o substrato,
sendo este um processo complexo. Por esta razao, a maioria dos atuadores baseados em silicio
geralmente utilizam um disco piezoelétrico acoplado na membrana de atuacdo da microbomba
[108].

De forma semelhante ao efeito eletroestritivo, a magnetoestri¢do € a indugdo do estres-
se mecanico através de um campo magnético externo, mas as deformacdes sao muito menores
(ver Tabela 5). A tendéncia é que os materiais magnetoestrictivos sejam utilizados também
em sensores de deslocamento, sensores de campo magnético e em memorias magnéticas
[108].

A atuacdo eletromagnética geralmente € obtida através da forca magnética F,, gerada

entre uma bobina com fio de comprimento [ percorrido por corrente elétrica I e um ima per-

manente com indu¢do magnética B, relacionados pela equacao:

F,=1fdl xB G1)
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Nos dispositivos microfabricados a atuagdo eletromagnética requer a utilizacdo de um
ima permanente para gerar a forga suficiente para um deslocamento consistente. Além disso, a
integracdo da bobina pode gerar problemas de aquecimento, sendo a principal desvantagem
do atuador eletromagnético. Por outro lado, uma grande vantagem do acionamento eletro-
magnético sobre outros tipos de atuadores € a capacidade de deslocamento do atuador. Para as
aplicacdes descritas neste capitulo, a capacidade de deslocamento com amplitude na ordem de
100um torna-se aspecto mais importante do que a consideragao do tamanho do sistema de

bombeamento. Por esta razao, utilizou-se eletroima externo.

8.1.1 Comparacao entre os métodos:

A Tabela 5 apresenta uma comparagdo qualitativa do deslocamento maximo e do tem-

po de resposta considerando os principais tipos de atuacdo em microcanais [109].

Tabela 5 - Comparacao do deslocamento e do tempo de resposta entre os principais micro atuadores [109].

Atuador Deslocamento Tempo de resposta
Liga com memodria de forma Grande Lento
Pneumdtico Grande Lento
Termo-pneumético (expansao) Médio Médio
Eletrostético Muito pequeno Muito répido
Piezoelétrico Muito pequeno Répido
Eletromagnético Grande Répido

Deslocamento: grande (maiores que 100um), médio (entre 100um e 30um), muito pequeno (menor que 10pum)
Resposta: muito rapido (menor que 0.1ms), rapido (entre 0.1ms e Ims), médio (entre Ims els), lento (maior que

1s)

O atuador eletromagnético leva vantagem nesse cenario por possuir um tempo de res-
posta rdpido e a0 mesmo tempo por oferecer um grande deslocamento da membrana de atua-
cdo, valores acima de 100um. No entanto, a corrente maxima que passa pela bobina, quando
esta estd integrada ao dispositivo, deve ser cuidadosamente levada em consideragdo, pois po-
de causar o aquecimento excessivo do fluido e do dispositivo [110]. Além dessas vantagens
qualitativas em relacdo a outros métodos de atuacdo, o eletromagnético foi escolhido para as
aplicacdes desta tese por que possuia compatibilidade com os processos e facilidade de fabri-

cacdo nos laboratdrios disponiveis.
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Na literatura, os atuadores eletromagnéticos tém sido estudados empiricamente com
apoio da simulagdo de elementos finitos. Foram reportados deslocamentos do diafragma vari-
ando de 15 a 110um para membranas circulares de PDMS enquanto na bobina de cobre circu-
la uma corrente que varia de 65 a 900mA [110]-[118]. Lee e colaboradores relataram um re-
sultado promissor, onde o deslocamento da membrana alcanga 110um com um consumo de
corrente 600mA [112]. Dau e colaboradores obtiveram um deslocamento de menos de 100pum
porém com consumo de apenas 65mA [113]. Ibrahim e colaboradores otimizaram as dimen-
soes do ima permanente e do diafragma para obter um deslocamento de 110um utilizando

uma corrente de 5S00mA [110].
8.2 IMA PERMANENTE

O desenvolvimento do atuador eletromagnético € beneficiado pelo estudo das princi-
pais propriedades do ima permanente. Elas podem ser reconhecidas na curva de histerese do
ima, na qual a inducdo magnética B € relacionada ao campo magnetizante H. Se a intensidade
de campo magnético H aumentar gradativamente do zero até um valor positivo, decrescendo
em seguida até um valor negativo simétrico, passando por zero, e deste valor voltar a zero
novamente, obteremos um ciclo de histerese. O fendmeno da histerese magnética € definido
como o atraso causado na variacdo de B devido a uma variacdo em H. O exemplo da curva de
histerese é mostrado na Figura 8-2 [119]:

B (mT)#4

Bsat
(BH)mix....,

Figura 8-2 - Curva de histerese para materiais magnéticos duros

Magnetismo residual ou remanéncia: Campo magnético que permanece no ima apds
a forca magnetizante ser removida é chamada de remanéncia e corresponde ao valor do cam-
po quando o loop de histerese cruza o eixo das ordenadas, isto é, a intensidade de campo

magnetizante € igual a zero. No sistema internacional de unidade a remanéncia é dada em
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Tesla (T). Um alto valor de magnetismo residual resulta em densidades de fluxos magnéticos
mais elevadas, podendo proporcionar for¢as de atuacao mais elevadas [120].

Campo magnético de saturacao: Neste ponto, todos os momentos magnéticos dos
dominios do material estdo alinhados com a direcao do campo magnético externo aplicado e,
portanto, o incremento do campo magnetizante ndo resulta em aumento da indu¢do magnéti-
ca.

Intensidade de campo coercitivo Hc: Refere-se a intensidade de campo magnético
desmagnetizante necessdrio para anular a densidade de fluxo magnético de um material previ-
amente magnetizado. Em termos praticos, quanto maior o valor da forca coerciva maior serd a
resisténcia do material a campos desmagnetizantes. Imds com pouca espessura devem possuir
alta intensidade de campo coercitivo para evitar a desmagnetizacao nao desejada. A partir do
campo coercitivo pode-se caracterizar o material como sendo mole ou doce, quando H. < 795
A/m, ou duro, quando H. > 7,95kA/m.

Permeabilidade magnética u: E a razio entre o incremento da densidade de fluxo
magnético e o incremento da intensidade de campo magnético [120], em qualquer ponto da

curva de desmagnetizacao:

Tl W

U= (32)

Sendo que, Béo campo magnético induzido dado em Tesla e H é o vetor campo mag-
nético em Amperes por metro.

Produto de energia magnética BH: A densidade de energia armazenada num ima
pode ser calculada através do produto da inducdo magnética pelo campo magnetizante. O
produto BH é chamado de produto de energia porque tem a dimensdo de densidade de ener-
gia: Joules por metro cubico. Na curva de desmagnetizacdo, que é dada pelo segundo qua-
drante da Figura 8-2, pode-se encontrar o valor médximo de energia armazenado pelo ima pelo
produto das coordenadas do ponto Biuix € Hmax. Quanto maior o valor do produto de energia,
maior a compactacao eletromagnética [119].

Quando um campo externo € aplicado, uma energia € introduzida no material, e por
consequéncia, o mesmo sofre uma reestruturacdo. Para retornar ao estado inicial, mais energia
€ necessaria. Uma parte dessa energia foi restituida pelo préprio material quando alguns de
seus dominios voltaram a sua posi¢do original. Portanto, para voltar a situacdo de magnetismo

resultante zero, um campo magnético reverso devera ser aplicado sobre o material.
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8.3 MECANICA DOS FLUIDOS

Nesta secdo serdo tratados os principais conceitos de mecanica de fluidos utilizados
nas aplicacdes do atuador eletromagnético. Tais conceitos possibilitam a adequacdo do atua-

dor as necessidades da aplicacdo.
8.3.1 Fluxo laminar e turbulento

Os regimes de fluxo sdo classificados em laminar ou turbulento de acordo com o cam-
po de velocidade dentro do canal. No regime laminar, a estrutura do escoamento viscoso €
caracterizada pelo movimento em camadas, laminas com velocidades médias gradativas na
direcdo do fluxo. Os elementos do fluido se movem deterministicamente seguindo linhas de
fluxo bem definidos e rastreaveis.

A estrutura no regime turbulento € caracterizada pelo movimento aleatério das particu-
las do fluido e por flutuagdes aleatérias no campo de velocidade. O fluxo torna-se instdvel
quando as forcas inerciais aumentam suficientemente em relacdo as forgas viscosas. No regi-

me turbulento acontece a mistura cadtica dos fluidos [121].
8.3.2 O Numero de Reynolds

O numero de Reynolds R. € uma grandeza adimensional, com um importante signifi-
cado fisico: relaciona a forca inercial com a forga viscosa que atua sobre o liquido. Para um
fluido newtoniano, incompressivel, com densidade uniforme, o nimero de Reynolds é dado

por:

pvDp
R. =
e 9

(33)

Sendo que, p é a massa especifica do fluido, v é a velocidade média do fluido, ¥ € a
viscosidade absoluta do fluido e Dy, é o diametro hidraulico. Na prética utiliza-se o ndmero de
Reynolds para determinar se um escoamento € laminar ou turbulento, desde que se tenha defi-
nido o Reynolds de transi¢cao. Abaixo da transi¢do, o fluxo € dito laminar, caso contrario o

regime € turbulento. O numero de Reynolds de transicdo depende diretamente das caracteris-
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ticas do sistema a ser analisado [122]. Por experimentacdo descobriu-se que os nimeros de
Reynolds inferiores a 1200 correspondem ao fluxo laminar, enquanto valores entre 1200 e
2000 € uma zona de incerteza chamado a zona de transicao, acima de 2000 a condi¢ao é des-
crita como um fluxo turbulento. Porém, em geral, o nimero de Reynolds de transicdo para
sistemas microfluidicos pode assumir valores em torno de 15 [123].

Nos sistemas microfluidicos, mesmo apresentando baixo nimero de Reynolds de tran-
si¢do, o escoamento laminar € predominante devido a baixa velocidade envolvida e as peque-
nas dimensdes apresentando geralmente nimero de Reynolds menores que 1. Enquanto no
regime turbulento os fluidos misturam-se facilmente, no regime laminar essa mistura ocorre
devido apenas a difusdo de particulas, um processo menos efetivo. Portanto, como na micro-
fluidica a predominancia € de nimeros de Reynolds baixos, misturar fluidos através de fluxos

turbulentos torna-se um desafio [121].

8.3.3 Valvula Bico-difusora

Os bico-difusores sdo estreitamentos nos canais microfluidicos que modificam a di-
namica do fluxo de tal forma que a resisténcia ao fluxo em uma dire¢do € maior que na outra,
causando uma vazao diferente para cada dire¢do para a mesma pressdo aplicada. O difusor é
caracterizado por um aumento gradual da se¢do do canal causando uma menor resisténcia
fluidica. Um bico € caracterizado por uma reducdo gradual da secdo do canal e um conse-
quente aumento na resisténcia fluidica. Nas microbombas com bombeamento alternado o
elemento bico-difusor trabalha metade do ciclo como bico e a outra metade como difusor

[124], [125]. A Figura 8-3 mostra o esquema de funcionamento da vélvula bico-difusora.
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Figura 8-3 — Esquema de funcionamento da vélvula bico-difusora.

8.3.4 Bombeamento em microcanais

A classificagdo das bombas para microcanais segundo o tipo de atuacdo serd adaptada

da classificagdo geral das bombas apresentada em [126]. As principais categorias de bombe-

amento, hidrodinamico e de deslocamento positivo, sdo apresentados na Figura 8-4 e estdo

relacionadas com as demais subcategorias. O bombeamento proposto nesta tese € resultado do

trabalho conjunto de vélvulas passivas do tipo bico-difusor com um atuador eletromagnético.

Acustico

Eletrohidrodindmico

Eletroosmoético

Centrifuga

Alternado

Hidrodinamico

Deslocamento

- Aperiddico
Positivo

Magnetohidrodinamico

Rotativo

Figura 8-4 - Classificacdo dos tipos de bombeamentos em microcanais.
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8.3.4.1 Bombeamento Hidrodindmico

A energia € continuamente adicionada para aumentar a velocidade do fluido dentro de
bombas com bombeamento hidrodindmico. As bombas centrifugas s@o o tipo de bombeamen-
to hidrodinAmico mais comuns. Nas bombas eletrodinamicas, eletroosméticas e magnetohi-
drodinadmicas o movimento estd baseado nas interacdes diretas entre o fluido de trabalho e o
campo eletromagnético aplicado. Na bomba acustica o movimento do fluido estd relacionado
ao deslocamento de ondas mecanicas, geralmente em frequéncias ultrassonicas. A forca de
Lorentz é responsdvel pelo movimento nas bombas magnetohidrodinamicas, esse tipo exige,
no entanto, que o fluido possua fons para conducdo de corrente elétrica [127]. Outro tipo de
bombas encontrados nesta categoria € a bomba acustico que gera fluxo através de efeitos de

onda de som (por exemplo, ultra-som) [128].

8.3.4.2 Bombeamento de Deslocamento Positivo ou Bombeamento Volumétrico

A energia € adicionada periodicamente, aplicando uma for¢ca de compressdo ao volume que
contém o fluido. A mudanca de volume resulta em um aumento de pressdo suficiente para
mover o liquido através das vélvulas e canais. Estas bombas produzem um fluxo pulsante. As
bombas hidrodindmicas podem fornecer uma taxa de fluxo mais elevada e muito mais estavel
do que as bombas de deslocamento positivo, porém elas nio sdo adequadas para liquidos de
alta viscosidade. Assim, a escolha de um principio de bombeamento dependeré das especifi-
cacoes exigidas.

A atuacdo eletromagnética da aplicacdo descrita a seguir, resulta em uma compressao al-
ternada, através de um diafragma, do volume do fluido contido em um reservatério microflui-
dico. A bomba € classificada, portanto, como sendo de bombeamento volumétrico alternado.
No entanto, o deslocamento do fluido para a direcao desejada somente ocorre por causa das

duas vélvulas bico-difusoras fabricadas préximas ao reservatorio [4], [102].
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9 PROJETO DO ATUADOR ELETROMAGNETICO

Neste capitulo apresentamos o projeto da valvula, do misturador e da bomba eletro-
magnética baseado na revisdo bibliografica de cada componente. A literatura € utilizada para
identificar o estado da arte e as aplicacdes dos atuadores. Posteriormente, na secdo de cada
componente, o projeto € os materiais a serem utilizados sdo detalhados. Nos préoximos capitu-
los serdo apresentadas a simulacdo de elementos finitos dos elementos projetados e, finalmen-

te, a fabricac@o dos atuadores.

9.1 VALVULA ELETROMAGNETICA

Para muitas aplicacdes dos lab-on-a-chip, a vélvula € o componente essencial para a
realizacdo adequada da andlise ou reacdo desejada. Enquanto as valvulas passivas [129] po-
dem, por exemplo, direcionar o fluxo de liquidos aquosos através de caminhos ou microcanais
hidrofilicos, sem gasto energético adicional, as vdlvulas ativas podem bloquear ou restringir a
passagem de uma maior variedade de tipos de fluido e com uma maior liberdade de controle

de atuacgdo [130].

9.1.1 Revisao bibliografica

Na literatura, os diversos tipos de atuacdo mencionados no capitulo anterior foram uti-
lizados com objetivo de controlar a passagem de fluidos em microcanais. As vélvulas pneu-
maticas, apesar do grande nimero de trabalhos reportados, possuem a desvantagem de depen-
der de equipamentos volumosos que comprometem a portabilidade do dispositivo microflui-
dico. Em certas aplica¢des, o nimero de vélvulas necessarias pode ultrapassar centenas, cau-
sando problemas significativos de custo e tamanho quando implementadas com auxilio de
equipamentos externos.

Como esfor¢o para garantir maior portabilidade ao sistema, o grupo de pesquisa de
Whitesides desenvolveu uma vélvula com atuacdo determinada pelo torque exercido direta-
mente sobre pequenos parafusos para pressionar microcanais de PDMS [131]. Além disso,
Zheng e colaboradores estudaram uma valvula pneumatica acionada também por parafuso,

mas que por sua vez, controla a pressao através de reservatorios cheios de dgua, o aumento da
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pressdo, forca o colapso da membrana PDMS em canais microfluidicos onde se deseja contro-
lar o fluxo de fluidos [132]. Apesar de proporcionar a miniaturizagdo do sistema microfluidi-
co, a desvantagem destas solucdes € que as vélvulas ndo pode ser operadas automaticamente,
necessitando de operagao manual e, portanto, lenta.

Para resolver o problema da manipulacao lenta de parafusos, foi proposta uma solugcao
utilizando solenoides controlados por um circuito eletronico portétil em vez de parafusos con-
trolados manualmente para pressionar os reservatdrios de dgua [133]. No entanto, a vdlvula
apresentava problemas de reutilizacdo devido a evaporagdo de dgua através da membrana de
PDMS em um curto espaco de tempo, cerca de 24 horas, enquanto que para recarregar o li-
quido do reservatério faz-se necessario pelo menos 48 horas para garantir a cura da membrana
de vedacdo. Outra forma de resolver o problema consiste na utilizagdo de uma microvélvula
de PDMS com atuacdo termo-pneumadtica, utilizando um eletrodo de aquecimento acoplado a
uma membrana flexivel [134]. A vdlvula liga e desliga requer apenas o uso de equipamentos
e circuito de controle simples. No entanto, o dispositivo relatado, mesmo aplicando técnica
para diminuir a temperatura no microcanal, pode induzir temperatura suficiente para destruir a
bio-atividade de reagentes bioldgicos.

Vilvulas alternativas aproveitam ainda a mudanca de fase da parafina de sélido para
liquido para vedar microcanais [135], [136]. Estas solucdes ndo possuem atuacgdo rapida, ape-
sar demonstrar operacdo e fabricacdao simplificada. Aplicagdes da integracdo de valvulas em
sistemas fluidicos também foram relatados para telas de leitura Braille [137], [138] e para o

controle de fluxo de gis com atuador piezoelétrico [139] e atuador eletrostético [140].
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9.1.2 Projeto da Valvula Eletromagnética

A valvula proposta neste capitulo é composta por um ima cilindrico de neodimio-
ferro-boro (NdFeB), um diafragma de PDMS e uma bobina helicoidal responsdvel por gerar o
campo magnético para deslocar o ima. O microcanal, moldado em PDMS, possui 200um de
largura e 100um de altura e foi selado sobre substrato de vidro. A geometria do microcanal €

apresentada na Figura 9-1.

Entrada Saida

2mm

L‘V

m

T4

Microcanal 200

Diafragma

Figura 9-1 - Geometria e dimensdes do microcanal da vélvula.

O diafragma de PDMS de Smm de didmetro € alinhado com a bobina de 4,2mm de di-
ametro. Por fim, uma camada de PDMS estrutural de 2mm de altura € depositado para encap-
sular a bobina, receber o ima permanente (4mm de didmetro e 2mm de altura) e os tubos de
entrada e saida de fluido. A Figura 9-2 mostra as camadas do dispositivo para uma melhor

visualiza¢do do seu funcionamento.
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Entrada e sal’d;_a do fluido

——\—— [m3 de NdFeB

— Bobina

- Camadas de PDMS

"\~ Microcanal

L — )

Vidro\ Diafragma de PDMS

Figura 9-2 - Ilustra¢do dos componentes e camadas da valvula microfluidica.

9.2 MISTURADOR

Levando em consideracdo que os lab-on-a-chip foram desenvolvidos com a inten¢ao
de levar a instrumentagdo convencional de laboratdrios de andlise clinica para dentro dos dis-
positivos microfluidicos, a integracao de bombas, misturadores e valvulas sdo os componentes
que apresentam maior desafio na fabricacdo [2], [141]. Na tdltima década, micromisturadores
tém sido utilizados em diversas aplicagdes envolvendo dispositivos de mistura rdpida usadas
para estudar a cinética de reagdes quimicas metaestaveis [142]-[144], dispositivos de produ-
cdo de sistemas coloidais e nanoparticulas [145] e dispositivos para andlise de células [146].

Realizar mistura rdpida ou controlada de fluidos em microcanais requer o auxilio de
dispositivos misturadores ativos baseados em perturbacdes induzidas por campo externo aos
microcanais [147], [148]. Isto porque os fluxos em microcanais t€m numeros de Reynolds
muito inferior ao nimero critico de Reynolds necessario para o fluxo turbulento, que é facil-
mente encontrado na escala macroscépica e facilita a difusividade das massas. Entretanto, o
aumento na difusividade das massas em micro escala, acontece de modo mais eficiente quan-
do existe uma perturbacdo transversal ao microcanal e a interface entre duas fases mistas de

fluido tornar-se instavel [149].
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9.2.1 Projeto do Misturador

Nesta aplicacdo, é proposto um misturador com atuacdo eletromagnética utilizando
processo de fabricacdo e materiais compativeis com os lab-on-a-chip. Dentre as técnicas con-
vencionais de prototipagem de dispositivos microfluidicos, utiliza-se a moldagem de micro-
canais e diafragma de PDMS em substrato de vidro.

O dispositivo é formado por duas camadas de PMDS conforme ilustrado na Figura
9-3, sendo que a camada superior recebe os tubos de silicone para entrada e saida dos fluidos,
enquanto a camada inferior incorpora os microcanais e o reservatério de mistura sobre o qual
estd o diafragma de PDMS. As dimensdes do microcanal sdo as mesmas utilizadas no projeto
da vélvula. No entanto, utilizamos um ima permanente esférico de 3mm de didmetro e a atua-

cdo eletromagnética se deu por um eletroima comercial acoplado abaixo do dispositivo.

., Conextes para entrada e saida de fluido_

a° -

ima NdFeB

~ Diafragma de PDMS

- — - Microcanal de PDMS

Substrato de vidro

Figura 9-3 - Detalhe construtivo do misturador ativo.
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9.3 BOMBA

O desenho da geometria do microcanal, com 200um de largura e 100um altura, do re-
servatdrio sobre o qual atua o diafragma, com 5mm de raio, e da vdlvula bico-difusora é apre-
sentado na Figura 9-4. O mecanismo é composto por um substrato de vidro liso e polido que
recebe o diafragma, as valvulas bico-difusoras e o microcanal de PDMS. O ima cilindrico de
NdFeB e a bobina helicoidal sao centralizados sobre o diafragma do reservatdrio e posterior-
mente fixadas no dispositivo por meio de uma camada de PDMS estrutural. A Figura 9-4
mostra a geometria do microcanal e as camadas do dispositivo para uma melhor visualizacdo

do seu funcionamento.

Diafragma do reservatério

/ Microcanal

Valvulas bico-difusoras

Filme de PDMS

Substrato de vidro

Figura 9-4 - Detalhe do microcanal, do bico-difusor e do reservatdrio.

O fluido é bombeado de um tubo a outro devido as diferentes resisténcias de fluxo di-
reto e reverso devido a geometria bico-difusor do microcanal e ao deslocamento alternado do
diafragma. Desta forma, além de proporcionar uma constru¢cdo simples, microcanais sem val-
vulas facilitam o escoamento de bolhas e de pequenas particulas presentes no fluido bombea-
do. Por outro lado, o volume de bombeamento depende do formato do bico e do difusor proje-

tado.
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10 SIMULACOES DOS ATUADORES

A simulagdes de elementos finitos foram utilizadas para dimensionar a membrana do
diafragma e calcular a forca exercida pelo ima. Os resultados balizam os pardmetros de fabri-
cacdo como raio do diafragma e espessura da membrana, além de indicar a corrente elétrica

necessdria na bobina para exercer a forca desejada no ima.

10.1 DESLOCAMENTO DA MEMBRANA

As simulagdes baseadas em métodos numéricos sdo importantes para prever o com-
portamento do dispositivo projetado segundo suas dimensdes e tipo de excitagdo. Os parame-
tros utilizados para o diafragma de 100um de PDMS sdo [150]:

e Coeficiente de Poisson: 0,49;
e Moddulo de Young: 780kPa;
Densidade: 970kg/m3;

Raio: Smm e

Espessura: 100um.

O ima de NdFeB foi modelado com as seguintes propriedades, segundo especificacao
do fabricante:

e (Coercividade magnética: 87,6kA/m;

Retentividade magnética: 2,3kG;

Raio: 4mm;

Espessura: Imm e

Massa: 92,75mg.

Na primeira andlise, foi observada qual for¢a de atuagdo no ima seria necessdria para
causar um deslocamento igual ou superior a 100um diafragma de PDMS, pois esse € o deslo-
camento minimo necessario para vedar o microcanal de atuacdo. Com esse deslocamento o
diafragma colapsa no substrato de vidro fechando o reservatdrio abaixo do ima. A Figura 10-1
destaca em vermelho a regido onde ocorre maior deslocamento do diafragma para uma forca

aplicada de 2mN. Como o ima e o eletroima estdo alinhados no mesmo eixo vertical, a forca
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eletromagnética que causa a deflexdo no diafragma € dada apenas pela componente vertical da
forca total exercida pelo ima.
O diafragma se desloca a uma taxa de 73,1um por milésimo de Newton de forca apli-

cada ao fma na direcdo vertical. Assim sendo, para forcas maiores que 1,4mN, o diafragma

A 142 (um)

140
120

100

Figura 10-1 - Simulacdo do deslocamento do diafragma em fun¢do da for¢ca de 2mN aplicada sobre o ima

veda completamente o reservatorio de atuacdo pois atinge um deslocamento maior que
100pum. Portanto, é adequado para o funcionamento consistente do atuador qualquer campo

magnético que provoque uma forga vertical de maior que 1,4mN sobre o ima.

10.2 FORCA ELETROMAGNETICA

Posteriormente, foi simulada a forca que a bobina aplica sobre o ima de neodimio. No
protoétipo optou-se por uma bobina comercial com 40 espiras e de 4,2mm de didmetro, comu-
mente utilizada em fones de ouvido. A Figura 10-2 mostra a distribui¢do do campo magnético
devido ao ima permanente e devido a corrente de 600mA aplicada na bobina. A forca de atua-
cdo vertical méxima sobre o imad, para essas condigdes, € de 9,39mN, uma forca suficiente

para vedar o reservatorio de atuacdo e garantir uma boa resisténcia a pressao de retorno. Por
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outro lado, a corrente inicial de 600mA pode ser reduzida com o objetivo de diminuir o con-

sumo do dispositivo e também evitar aquecimento excessivo.

(A/m)
A 1.06x10°
x10°
1
0.9
0.8
0.7
0.6

0.5

0.4

2 0 x10°um

£y 0.1
¥ 3.26x1073

Figura 10-2 - Distribuicdo do campo magnético em volta do ima e da bobina.

10.3 CONCLUSOES PARCIAIS

Os resultados das simulagdes mostraram que uma forga vertical minima de 1,4mN so-
bre o ima de NdFeB € capaz de comprimir toda membrana do diafragma fechando o microca-
nal, isto significa que forcas maiores gerando maior confiabilidade e robustez ao atuador. Se-
gundo as simulagdes, uma corrente de 600mA na bobina € capaz de induzir uma forga de
9,39mN no ima. Portanto, a bobina utilizada é adequada para exercer atuacdo consistente no

microcanal projetado.
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11 FABRICACAO DO ATUADOR ELETROMAGNETICO

Os procedimentos e processos detalhados a seguir descrevem como fabricamos os mi-
crocanais, diafragmas e atuadores. Os procedimentos foram realizados no laboratério de mi-
crofabricacdo do LNLS (Laboratério Nacional de Luz Sincrotron), no Centro de Componen-
tes Semicondutores da Unicamp (CCSnano) e no laboratério Multiusudrio do Instituto de Fi-

sica da Unicamp (LAMULT).

11.1 MICROCANAL

A técnica de fabrica¢do dos microcanais € baseada na constru¢cdo de moldes de fotore-
siste negativo SU-8 em substrato de silicio [151]. Antes do inicio da fabricagcdo, o desenho
dos microcanais, do reservatorio e da vavula bico-difusora sdo produzidos em software de
CAD 2D. Uma camada de SU-8, depositada por spinner, recebe o desenho desejado através de
fotolitografia de escrita direta de alta resolu¢do (UPG 101 da Heidelberg Instruments). O
PDMS Sylgard 184 da Dow Corning € preparado: base e agente de cura na propor¢ao de 10:1.
Depois de depositar a mistura sobre o molde, o conjunto € submetido a 50 mtorr de vacuo
para retirada de bolhas. Apds 60 min a 100°C em uma placa quente, o PDMS ¢é polimerizado

incorporando o desenho dos microcanais impressos em sua superficie.
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11.2 BOBINA

Na sequéncia, a bobina e o ima sdo centralizados sobre o reservatério. Uma camada de
PDMS subsequente de 2mm de altura (chamada de PDMS estrutural) é depositada em volta
do conjunto com o objetivo de alojar a bobina e os tubos de entrada e saida de fluido. Nesta
etapa, o ima € utilizado para proteger a membrana do diafragma sendo retirado apds a polime-
rizacdo do PDMS estrutural enquanto a bobina e os tubos permanecem fixados ao dispositivo.
Novamente o processo de polimerizagdo acontece apds 60 min a 100°C em placa aquecedora.

O detalhe da bobina e do ima sobre o reservatdrio € apresentado na Figura 11-1.

Figura 11-1 - Atuador eletromagnético fabricado.

Finalmente, a camada de PDMS moldado com os microcanais € o PDMS estrutural

sao retirados do molde de SU-8.

11.3 SELAGEM

O processo de selagem do PDMS com substrato de vidro melhora a aderéncia entre as
partes. A selagem irreversivel € obtida através da oxidacdo da superficie do vidro e do PDMS
com plasma de O seguindo as seguintes etapas:

1. Imersdo do substrato de vidro e do PDMS em uma solucido de 10% de KOH,
80% de isopropanol e 10% de dgua DI durante 30 segundos;

2. Secagem com jato de Nitrogénio;
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3. Exposi¢ao das superficies ao plasma de 70 cm3/min de O2 a uma poténcia de
100W durante 20 segundos;

4. Alinhamento e pressdo mecanica manual sobre as superficies durante 3 minu-
tos.

O processo de selagem PDMS/Vidro € resumido na Figura 11-2.

—>  Desmoldagem

C |

<
»
!
oo

Plasma de O:

l Pressdo mecinica

]

PDMS com microcanais

—

l Alinhamento da bobina

|D

|D

Figura 11-2 - Processo de fabricac¢@o do atuador eletromagnético.
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11.4 VALVULA ELETROMAGNETICA

A vélvula com a bobina integrada foi fabricada segundo o processo descrito anterior-

mente. O dispositivo final é apresentado na Figura 11-3.

Figura 11-3 - Imagem da valvula eletromagnética fabricada.

11.5 MISTURADOR

O dispositivo para mistura de fluidos foi fabricado com base no processo descrito an-
teriormente. No entanto, para facilitar o controle da frequéncia e intensidade de atuacdo do
misturador, foi utilizado um eletroima de 7,5W externo ao dispositivo. Deste modo, o encap-
sulamento da bobina ndo foi necessdrio. A protecio da membrana do diafragma foi realizada
por uma peca metélica cilindrica de 8mm de didmetro deixando no PDMS estrutural o espago
para o acoplamento do ima. Devido a esta nova configuracdo, utilizou-se um ima esférico de
3mm de didmetro para facilitar a movimentacao do ima no eixo vertical. O conjunto com o

ima sobre a membrana e o eletroima externo € apresentado na Figura 11-4.
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Figura 11-4 - Misturador com ima e eletroima alinhados com o diafragma de PDMS.

O movimento do ima foi limitado por um suporte cilindrico de PMMA encaixado no
PDMS estrutural. O suporte foi usinado com 8,5mm de didmetro e continha um furo de
3,5mm que permitia a vibracdo do ima. O dispositivo final do misturador é apresentado na

Figura 11-5.

Figura 11-5 - Imagens do misturador fabricado: (a) visto de cima, (b) visto de baixo e (c) em conjunto com
eletroima.
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11.6 VALVULA BICO-DIFUSOR PARA BOMBEAMENTO EM MICROCANAIS

A fabricacdo do dispositivo para bombeamento em microcanais é sugerida nesta tese
utilizando os procedimentos para constru¢do do atuador eletromagnético conforme explicado
nas secOes anteriores. Além disso, como prevé o projeto apresentado no capitulo 9, a bomba
necessita de elementos bico-difusores para o direcionamento do fluxo induzido pelo atuador.
Esses elementos foram fabricados utilizando o processo para a fabricagdo dos microcanais. O

detalhe apresentado na Figura 11-6 mostra a valvula bico-difusora fabricada em PDMS.

—A
100pm

Figura 11-6 - Vélvula bico difusor para bombeamento de fluidos em microcanais.

11.7 CONCLUSOES PARCIAIS

O processo de fabricacdo dos atuadores utiliza técnicas convencionais da microfluidi-
ca como fotolitografia, selagem, deposi¢ao, moldagem e polimerizacio de PDMS. As vélvu-
las eletromagnéticas, valvulas bico difusoras e o misturador eletromagnético foram fabricados
utilizando essas técnicas.

O alinhamento manual € suficiente pois o alinhamento mais critico (bobina, ima e re-
servatério) envolve dimensdes na ordem de milimetros. Por fim, toda a fabricacdo dos proto-
tipos pode ser realizada com sucesso em laboratdrios nacionais, com baixo custo além de pos-

suirem prototipagem répida.
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12 APLICACOES DO ATUADOR ELETROMAGNETICO

As aplicacdes do atuador eletromagnético como vélvula, misturador e bomba para dis-
positivos microfluidicos sdo detalhadas neste capitulo. O aparato experimental e os resultados

também sao apresentados e discutidos.

12.1 VALVULA

A montagem do aparato experimental, mostrada na Figura 12-1, foi desenvolvida para
medir a pressiao suportada pela vdlvula e a queda de pressdo devido a geometria do microca-
nal. Um cilindro de nitrogénio com alta pressdo proporciona o fluxo constante de gis para o
aparato, enquanto a vélvula de agulha regula a pressdo com a qual o gis € inserido nos micro-
canais. O primeiro sensor de pressao € usado para controlar a vdlvula agulha assegurando que
a pressdo de entrada ndo ultrapasse o limite de 10 kPa para ndo danificar o dispositivo. O se-
gundo sensor mede a diferenga de pressdo entre a entrada (pressao mais elevada) e a saida dos

microcanais. Finalmente, os dados sdo registrados para posterior andlise.

Valvula agulha

Saida do fluxo

Dispositivo
fabricado

- fma de Neodimio
- Eletroima

Figura 12-1 - Esquema do aparato experimental.

Apds o aumento gradual da pressdo de entrada, constatou-se que, estando fechada, a
vélvula fabricada consegue suportar pressoes de até 709Pa. No gréfico da figura 12-2 pode-se

observar que a diferenca de pressdo acompanha a pressdo de entrada antes de 709Pa, caracte-
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rizando o fechamento da vélvula. Apds esse limiar a vdlvula permite a passagem de nitrogénio
e gradativamente perde capacidade de limitar o fluxo. O estudo da queda de pressdo € apre-
sentado no grafico da Figura 12-2. A diferenca de pressdo suportada pela valvula € medida
através do sensor de pressdao 2, enquanto o sensor 1 € utilizado para monitorar a pressao na
entrada do sistema.

Em resumo, com uma corrente de 625mA aplicada ao eletroima externo, a valvula conse-
gue suportar a passagem de fluidos injetados com pressdes inferiores a 709Pa e, acima deste

valor, consegue limitar o fluxo, restringindo a secdo transversal do microcanal.

709

700

600

Diferenca de pressao (Pa)

100

1000 2000 3000 4000 5000 6000

Pressao de entrada (Pa)

Figura 12-2 - Estudo da pressdo de nitrogénio suportada pela valvula proposta.
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12.2 MISTURADOR

Avalia¢do do protétipo do misturador, cujo projeto é apresentado no Capitulo 9, foi
realizada através do estudo da dependéncia da eficiéncia de mistura sobre a frequéncia do
acionamento magnético. Para isso, o aparato de medidas apresentado na Figura 12-3 foi mon-
tado. Com vazdes constantes de 20ul/min, duas bombas de seringa foram utilizadas para inje-
cdo do corante azul, trifenilmetano, e do corante vermelho, amaranto, diluidos em dgua deio-
nizada. O misturador foi colocado sobre um eletroima comercial de 7,5W de poténcia alimen-
tado por um circuito driver que forneceu corrente alternada em resposta a frequéncia escolhi-
da pelo operador no gerador de fun¢des. Finalmente, o dispositivo foi monitorado por uma

camera de video acoplada ao microscopio.

Camera de video

Descarte

s s P Driver

Bombas de Microscopio FuncBes

Seringa

Figura 12-3 - Aparato para avaliagdo do misturador.

Quando os dois fluidos entram em contato dentro do microcanal em forma de “y”, a
mistura acontece lentamente por difusdo até chegar ao reservatdrio, com a atuacgdo, a insercao
de forgas inerciais acelera o processo de mistura. Na Figura 12-4 estdo apresentadas as ima-
gens retiradas do video em alta resolu¢do gravado enquanto a frequéncia de atuagdo do eletro-
ima era gradualmente aumentada de zero a 11Hz. A frequéncia era incrementada de 1Hz a
cada 10 segundos para estabilizacdo da mistura. Na primeira imagem, ainda sem atuacao (fre-
quéncia zero), observa-se que o fluxo laminar segue pelo reservatério mesmo com a alteracao
brusca da geometria do microcanal. A variagdo de pressdo exercida pelo ima no reservatorio
acelera o processo de difusdo de massa aumentando a espessura da linha de difusividade, que

tem a coloracdo mais escura.
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Através de andlise visual, percebe-se que mistura se intensifica gradativamente até a
frequéncia atingir 10Hz e depois se mantém até 20Hz, como registrado em video. Para fre-
quéncias maiores, a vibracdo rdpida reduz a amplitude do deslocamento do ima devido ao

sistema mecanico do conjunto imd/membrana, ndo acelerando a velocidade de mistura.

Figura 12-4 - Avaliacdo da mistura dentro do reservatério de acordo com a frequéncia aplicada.

O processo pode ser avaliado também comparando-se a espessura da linha de difusivi-
dade antes e apos o reservatorio de mistura. O detalhe da linha de difusividade no canal de
entrada e do canal de saida € apresentada na Figura 12-5. Em fluxo laminar, a linha de difusi-
vidade tem espessura de cerca de 20um préximo ao reservatorio de mistura, apés atuagdo do
misturador a espessura da linha aumentou em 90%, atingindo 38um. Com as mesma condi-
coes, porém sem atuacdo do misturador, apds passar pelo reservatorio, a linha de difusividade

aumenta em 23%. Isto representa um ganho de 67% na velocidade de mistura.
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Sentido do

Figura 12-5 - Avaliagdo da linha de difusividade antes (A) e apds (B) mistura a 10Hz.

12.2.1 Discussao

Os resultados experimentais mostram que a atuagdo magnética é capaz de acelerar a
mistura de liquidos inserindo forgas inerciais, consequentemente elevando o nimero de Rey-
nolds, no regime inicialmente laminar dos fluidos a serem misturados. A linha de difusividade
de massa teve sua espessura significativamente aumentada para frequéncia de atuagdo de
10Hz, consequéncia da aceleracdo do processo de mistura. Outro fendmeno observado foi o
desprendimento de bolhas do reservatério com o aumento da frequéncia de atuagdo. As bolhas
podem afetar negativamente o desempenho dos dispositivos microfluidicos e varios esforcos
foram dedicados para retirada de bolhas dos sistemas microfluidicos [97].

Ainda, controlando dois parametros chave para gerar a instabilidade hidrodinamica: a
intensidade da forca gerada e a frequéncia de atuacdo pode-se ajustar a velocidade de mistura
aos valores desejados pelo usudrio. Aliado ao processo de fabricagdo compativel com os dis-
positivos microfluidicos, os resultados demonstram que o misturador apresentado possui

grande potencial de aplicacdo para os lab-on-a-chip.

12.3 BOMBA

Utilizando o atuador, exemplificado na secao 12.1, e a valvula bico-difusora é possivel

construir uma bomba de deslocamento positivo alternado para atuagdo em microcanais. O
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projeto da bomba € sugerido no Capitulo 9 e sua fabricacdo sugerida no Capitulo 11. A carac-
terizacdo da bomba € sugestdao de trabalho futuro.

O fluxo produzido pela bomba devera ser avaliado em funcao da frequéncia e da mag-
nitude da corrente aplicada a bobina. A frequéncia 6tima, ou seja, a que produz a maior fluxo,
deverd ser modulada a partir da geometria do canal e da espessura da membrana de PDMS.
Do mesmo modo, a magnitude do campo magnético externo e o aumento de volume (diame-
tro e altura) do reservatério podem ser utilizados para otimizar o fluxo controlado pelo atua-
dor.

Conforme apresentado no projeto, as dimensdes e o processo de fabricacdo utilizado
torna o dispositivo capaz de incorporar sistemas de microfluidos mais complexos, tais como
misturadores e sensores. Além disso, o dispositivo permite a portabilidade dos sistemas de
microfluidos porque requer apenas uma fonte de corrente pulsada externa para controlar o

campo magnético gerado pela bobina.
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13 CONCLUSOES E PERSPECTIVAS

Os lab-on-a-chip ficam cada vez mais vidveis economicamente e abrangem um hori-
zonte ainda maior de aplicagdes quando uma nova ferramenta microfluidica é desenvolvida.
Neste trabalho apresentamos um sensor interdigitado circular em forma de anel e um atuador
eletromagnético integrado ao dispositivo microfluidico. Isto possibilita o bombeamento em
microcanais de forma automatizada, a mistura em proporcdes desejadas e avaliar, em tempo
real, os fluidos presentes no dispositivo utilizando o sensor interdigitado para realimentar o
controle dos atuadores.

O estudo das geometrias de eletrodos interdigitados foi desenvolvido comparando-se
os eletrodos interdigitados convencionais, eletrodos em forma de serpentina e eletrodos em
forma de anel. Varios parametros geométricos foram estudados e a influéncia deste parame-
tros na capacitancia total da estrutura foi avaliada. Através da simulacio de elementos finitos
e da caracterizacdo dos eletrodos fabricados provou-se que os RSE superam em relacdao de
capacitancia por drea. O incremento de capacitincia utilizando os RSE chega a 30fF, enquan-
to a capacitancia devido a permissividade do fluido varia na ordem de unidades de femto Fa-
raday. Portanto, sensores capacitivos que utilizam tais eletrodos apresentam maior sensibili-
dade a permissividade do fluido sem a necessidade de aumentar a 4rea fabricada.

Eletrodos interdigitados convencionais foram projetados baseado no método analitico
e conforme simulacdo de elementos finitos para integrarem um CI dedicado a espectroscopia
de impedancias. Os eletrodos foram utilizados em um sistema de espectroscopia aplicado a
medi¢do da umidade do ar em ambiente controlado. Ainda, os eletrodos em forma de anel
foram utilizados em aplicagdes de contagem de células Saccharomyces cerevisiae em meio
aquoso e na deteccdo de tamanho, volume e velocidade de gotas em mistura bifasica de 6leo
mineral e corante aquoso.

Foi desenvolvida uma proposta de atuador eletromagnético totalmente integrado, que
pode ser utilizado como vélvula, misturador ativo ou bombear fluidos em microcanais. O atu-
ador tem alta compatibilidade com sistemas microfluidicos baseados em PDMS e pode ser
alternativa para os atuadores apresentados hoje na literatura tais como, solenoides, atuador de
efeito térmico, atuador mecanico manual e atuadores pneumaticos.

Através de simulacdo computacional foram dimensionados os parametros geométri-
cos, magnéticos e elétricos do atuador. A fabricacdo de protétipos em laboratérios nacionais

possibilitou a caracteriza¢do dos atuadores em aplicagdes como valvula e misturador ativo de
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fluidos em microcanais. O atuador fabricado € capaz de promover pressdes superiores a
700Pa no interior dos microcanais se utilizado como vélvula e aumentar a eficiéncia da mistu-
ra entre dois liquidos em até 67% se utilizado como misturador. Também foi observado o
desprendimento de bolhas no interior dos microcanais durante a atuacdo do misturador. Além
disso, propomos a fabricagdo de uma bomba utilizando vélvulas bico-difusoras e o atuador
eletromagnético com prototipagem réapida e fabricacio simplificada.

O sensor interdigitado e o atuador eletromagnético para dispositivos microfluidicos ou
lab-on-a-chip foram apresentados neste trabalho. O estudo e a avaliacdo dos RSE e o conceito
do atuador eletromagnético abrem espago para novas aplicagdoes. Tendo em vista a demanda
de aplicacdes da microfluidica em vérias dreas do conhecimento, contribuiu-se de forma con-

sistente para o desenvolvimento da manipulacdo e detec¢do de fluidos em microcanais.

13.1 TRABALHOS FUTUROS

A técnicas e ferramentas desenvolvidas neste trabalho possibilitam o projeto e fabrica-
cdo de dispositivo microfluidico portatil que bombeia, mistura ativamente e monitora dois ou

mais fluidos. O dispositivo proposto € ilustrado na Figura 13-1.

eriraas - Atuadores
B & -, Saida
A
4 ¥
Microcanais
W)
Sensor
L\

Figura 13-1- Dispositivo microfluidico proposto
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O diagrama de blocos do dispositivo proposto € apresentado na Figura 13-2.

Fluido A Fluido B

A

Bomba A | Bomba B
Bombeamento

A

Y

Misturador
Ativo/Passivo

Sensor
Gotas
Concentragao
Células
Bolhas

Figura 13-2 - Diagrama de blocos do dispositivo proposto

Para a conclusdo do dispositivo € necessdria a caracterizagdo da vazdo e da eficiéncia
do bombeamento utilizando o atuador eletromagnético. O controle em malha fechada do
bombeamento pode acontecer através da leitura do sensor capacitivo RSE. Por fim, os para-
metros de mistura desejados podem ser recebidos do usudrio por meio de software LabView e

enviados aos atuadores utilizando o médulo de interrogacdo desenvolvido neste trabalho.
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13.2 PUBLICACOES

Os resultados deste trabalho foram publicados nos congressos Seminatec, SBmicro,
Ibersensors e SensorDevices. Além da publicacdo no periddico Sensors & Transducers.

Ainda, duas publicagdes em congresso estdo em processo de revisdo, um artigo para
submissdo no periddico Transactions on Instumentation and Measurement estd sendo finali-
zado e um artigo submetido para o peridédico Microporous & Mesoporous Materials estd em

processo de correcao.

Trabalho completo publicado em periddico:
1. RIBEIRO, L. E. B.; ALCANTARA, G. P. ; ANDRADE, C. M. G. ; FRUETT, F.
“Analysis of the Planar Electrode Morphology Applied to Zeolite Based Chemical
Sensors.” Sensors & Transducers, v. 193, p. 80-85, 2015. Citacdes: 1

Trabalhos completos publicados em anais de congressos
2. RIBEIRO, L. E. B.; FRUETT, F. “Analysis of the Planar Electrode Morphology for
Capacitive Chemical Sensors.” In: Sensor Devices 2015, 2015, Veneza. Analysis of

the Planar Electrode Morphology for Capacitive Chemical Sensors, 2015. p. 179-182.

3. RIBEIRO, L. E. B.; FRUETT, F. “Fabrication of an electromagnetic actuator in a mi-
crofluidic device.” In: Workshop on Semiconductors and Micro & Nano Technology,

2014, Sao Paulo. SEMINATEC 2014, 2014.

4. RIBEIRO, L. E. B.; FRUETT, F. “Simulation and fabrication of a magnetic actuator
for pumping fluids in microchannels.” In: IBERSENSOR), 2014, Bogota. 2014 IEEE

9th IberoAmerican Congress on Sensors. p. 1.

5. RIBEIRO, L. E. B.; FRUETT, F. “Fabrication and characterization of an electromag-
netic valve in a microfluidic device.” In: SBMicro, 2014, Aracaju. 2014 29th Sympo-

sium on Microelectronics Technology and Devices (SBMicro). p. 1.
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APENDICES

APENDICE A - Instrumento Virtual para Aquisicao dos Dados da Ponte LCR

Painel frontal do programa LabView para aquisicao da capacitancia, resisténcia parale-

la e temperatura do sensor capacitivo € exibido na Figura 0-1.
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Figura 0-1 — Painel Frontal do programa LabView de aquisi¢do de capacitancia, resisténcia e temperatura.
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Diagrama de blocos do programa LabView para aquisi¢do da capacitincia, resisténcia

paralela e temperatura do sensor capacitivo € exibido na Figura 0-1.
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APENDICE B - Esquema Elétrico do Médulo de Condicionamento de Sinais

Esquematico do circuito elétrico do médulo de condicionamento de sinais do sensor,

desenvolvido no software Altium Designer, é apresentado na Figura 0-1.
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Figura 0-1 - Esquematico do circuito elétrico do médulo de condicionamento de sinais.
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APENDICE C — Firmware do Médulo de Condicionamento de Sinais

O firmware do microcontrolador MSP430G2553 do mddulo de condicionamento de

sinais € descrito abaixo. O programa envia instru¢des de configuragdo ao conversor AD7746 e

recebe os dados do valor da capacitancia através do protocolo I2C. Além disso, realiza-se a

configuracdo e envio dos dados armazenados em buffer para o transceptor CC250.

#include "MSP430G2553.h" 1
#include <stdio.h> /!
#include <math.h> 1/
#include "drivers/bsp/bsp.c" /
#include "drivers/mrfi/radios/family1/mrfi_spi.c"
/!

#include" drivers/mrfi/radios/family1/mrfi_radio.c"
/!

#include"drivers/mrfi/radios/common/mrfi_f1{2.c"

/
#include"drivers/bsp/boards/EZ430RF/bsp_external/
mrfi_board.c"//

#define BaseTimer 33

I/ > Radio <-------mmmmmemeeeeee-
unsigned int ID = 1; // Endereco do ED
unsigned char SmgRadioRX = 0; /l Flag re-

cepcio Radio
unsigned char enviaRadio = 0;
missdo Radio

// Flag trans-

unsigned char canalENDrecebe = 15; /I Canal de
comunicagao: 1
unsigned char canalENDenvia = 18; /I Canal de

comunicagdo: 10
unsigned int contTempoEnvio = 0; /

unsigned long int segundosFuncionamento = 0; // Con-
tagem funcionamento radio

#define NUM_BYTES_RX 64 // How many
bytes?

int RXByteCtr, RPT_Flag = 0; // enables re-
peated start when 1

volatile unsigned char RxBuffer[64]; /] Allocate 64

byte of RAM

unsigned char *PTxData; // Pointer to TX
data

unsigned char *PRxData; /I Pointer to RX
data

unsigned char TXByteCtr, RX = 0;
const unsigned char TxData[] = { // Table of data
to transmit{

0x07, //Subadress -
endereco de escrita

0x80, //Dado setado no
endereco 0x07

0x80,
0x0B,
0xF9,
0x00,
0x00

Jf-mmmmmm e > Funcgdes e Subrotinas <--------------------
void Configura_Clock(void){

P2SEL |= BIT6 | BIT7; // Pinos OSC

DCOCTL = CALDCO_16MHZ; /I Fre-
quéncia de operacdo

BCSCTL1 = CALBC1_16MHZ; 1

BCSCTL2 = SELM_1; 1"

}

void Configura_I2C(void){

P1SEL |= BIT6 + BIT7; /I Assign 12C pins to

USCI_BO

PISEL2}= BIT6 + BIT7, /I Assign 12C pins
to USCI_BO
}
void Configura_TimerA( void ){
TACCRO = 205; /l Médulo de Conta-
gem do TARO

/ITACCTLO = CCIE; // Habilita Inter-
rupc¢do do TACCRO

TACCRI1 = 4096; /l Médulo de
Contagem do TARO

//ITACCTLI1 = CCIE; // Habilita Inter-
rupc¢do do TAICCR2

TACCR2 = 4096; /I Médulo de
Contagem do TAR1

TACCTL2 = CCIE; // Habilita Inter-
rupcdo do TA1CCR2

TACTL = TASSEL_1 |ID_3 | MC_2; /I TAS-

SEL_1: ACLK - TASSEL_2: SMCLK; ID - Divisdo do
CLOCK; MC - Modo de funcionamento do timer.
}

void Desliga_Radio(void){
MRFI_RxIdle();

modo 0cioso
MRFI_RxWor();

}

// Coloca Radio no

// Desliga Radio

void Inicializa_Radio(void){

P1SEL2 |= BIT1 + BIT2 + BIT4; // Fundo
secunddria dos pinos da SPI - Radio

BSP_Init(); /"



MRFI_Init(); /I Configura Radio
mrfiSpiWriteReg(CHANNR canalENDrecebe); /!
canalENDrecebe canalENDenvia

}

void Liga_Radio_Receber(void){
MRFI_WakeUp( ); /I E para acordar
o radio. Se estiver ON volta sem nenhuma agéo
MRFI_RxIdle( ); // Move o Radio
para o modo ociso - STATE == 2 e Saiu com STATE ==
2-IDLE
MRFI_RxOn( ); // Deixa o Radio
em modo Ativo para recepgdo de dados - RX.
Desliga_Radio(); //
}

void Envia_Dados_AP( mrfiPacket_t p ){
p-frame[ 0] =""; 1/
p-frame[ 5] = ID;
do dispositovo [2216 = 65536 ED]
p-frame[ 6] = 1D >> §; 1
p-frame[ 7] = RxBuffer[1];
p-frame[ 8] = RxBuffer[2];
p-frame[ 9] = RxBuffer[3];

// 16 bits, Endereco

MRFI_Transmit(&p,
/!

}

MRFI_TX_TYPE_FORCED);

void EnviaFrameRadio(void){
mrfiPacket_t frameDC;
frameDC.frame[0] =" "; // Inicializa frame
MRFI_RxIdle();

modo 0cioso
mrfiSpiWriteReg(CHANNR canalENDenvia); //

/I Coloca Radio no

MRFI_WakeUp( );
enviar dados.

/I Acordar Radio para

Envia_Dados_AP( frameDC ); // Envia dados

ao AP

MRFI_RxIdle();
modo 010cioso
mrfiSpiWriteReg(CHANNR,canalENDrecebe); //
Desliga_Radio(); // Desliga Radio
}

void MRFI_RxCompleteISR(void){
SmgRadioRX = 1; // Flag msg recebida

}

#pragma vector=TIMERO_AO_VECTOR
__interrupt void Timer_AO(void){
TACCTLO &= ~CCIE; /
__bic_SR_register_on_exit(LPMO_bits); // Sai do modo
LPMO
}

#pragma vector=TIMERO_A1_VECTOR
__interrupt void Timer_A(void){
switch( TAIV ){
case 2: TACCTLI1 &= ~CCIE; /l
__bic_SR_register_on_exit(LPMO_bits); // Sai
do modo LPMO

/I Coloca Radio no
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break;
case 4: TACCR2 +=2048; // Base
tempo
P20OUT ~= BITO; /I Toggle P1.0
enviaRadio = 1; // Flag transmis-
sao Radio

segundosFuncionamento++; /l Tempo
funcionamento médulo
__bic_SR_register_on_exit(LPM3_bits); // Sai
do modo LPMO
break;
}
}

#pragma vector = USCIABOTX_VECTOR
__interrupt void USCIABOTX _ISR(void){

if(RX == 1){ // Master Recieve?
RXByteCtr--; // Decrement RX byte
counter
if (RXByteCtr){

*PRxData++ = UCBORXBUF;
data to address PRxData
__no_operation();
>>here<< and
1
elsef
if(RPT_Flag == 0)
UCBOCTLI |= UCTXSTP;
Start: stop condition
if(RPT_Flag == 1){
nothing
RPT_Flag=0;
1
*PRxData = UCBORXBUF,;
data to PRxData
__bic_SR_register_on_exit(LPMO_bits);// Exit LPMO
}
}

// Move RX

/I Set breakpoint

// No Repeated

// if Repeated Start: do

// Move final RX

else{ // Master Transmit
if (TXByteCtr){ /I Check TX byte coun-
ter
UCBOTXBUF = *PTxData++;
buffer
TXByteCtr--;
counter
}
else{
if(RPT_Flag == 1){
RPT_Flag=0;
PTxData = (unsigned char *)TxData; 1/
TX array start address
TXByteCtr = sizeof TxData;
byte counter
__bic_SR_register_on_exit(LPMO_bits);
}

/l Load TX

// Decrement TX byte

// Load TX

elsef
UCBOCTLI1 |= UCTXSTP; /I 12C stop

condition
IFG2 &= ~UCBOTXIFG; /I Clear

USCI_BO TX int flag
__bic_SR_register_on_exit(LPMO_bits); /I Exit
LPMO
}
}
}



}

void Setup_TX(void){

__disable_interrupt();

RX =0;

1E2 &= ~UCBORXIE;

while (UCBOCTL1 & UCTXSTP); /I Ensure
stop condition got sent// Disable RX interrupt

UCBOCTLI |= UCSWRST; // Enable SW
reset

UCBOCTLO = UCMST + UCMODE_3 + UCSYNC;
/1 12C Master, synchronous mode

UCBOCTLI1 = UCSSEL_2 + UCSWRST; /l Use
SMCLK, keep SW reset

UCBOBRO = 12; /l fSCL = SMCLK/12 =
~100kHz

UCBOBRI1 =0;

UCBOI2CSA = 0x48; // Slave Address is
048h

UCBOCTL1 &= ~UCSWRST;
reset, resume operation
IE2 |= UCBOTXIE;
rupt
}
void Setup_RX(void){
__disable_interrupt();
RX=1;
1IE2 &= ~UCBOTXIE;
UCBOCTLI1 |= UCSWRST;
reset
UCBOCTLO = UCMST + UCMODE_3 + UCSYNC;
// 12C Master, synchronous mode

// Clear SW

// Enable TX inter-

// Enable SW

UCBOCTLI1 = UCSSEL_2 + UCSWRST; // Use
SMCLK, keep SW reset

UCBOBRO = 12; /l fSCL = SMCLK/12 =
~100kHz

UCBOBRI1 =0;

UCBOI2CSA = 0x48; // Slave Address is
048h

UCBOCTL1 &= ~UCSWRST; /I Clear SW
reset, resume operation

1E2 |= UCBORXIE; // Enable RX inter-

rupt
}
void Transmit(void){

PTxData = (unsigned char *)TxData;
start address

TXByteCtr = sizeof TxData;
counter

while (UCBOCTL1 & UCTXSTP); // Ensure
stop condition got sent

UCBOCTLI1 |= UCTR + UCTXSTT,;
start condition

__bis_SR_register(LPMO_bits + GIE); // Enter LPMO
w/ interrupts
}
void Receive(void){

PRxData = (unsigned char *)RxBuffer; // Start of RX
buffer

RXByteCtr = NUM_BYTES_RX-1;
byte counter

while (UCBOCTL1 & UCTXSTP); // Ensure
stop condition got sent

UCBOCTLI |= UCTXSTT;
condition

/I TX array

// Load TX byte

/1 12C TX,

// Load RX

/1 12C start
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__bis_SR_register(LPMO_bits + GIE);  // Enter LPMO
w/ interrupts

}
void Leitura_AD(void){

TACCRO = 448 + TAR;

gem do TARO

TACCTLO = CCIE;
TAICCR2

__bis_SR_register(LPMO_bits); // Entra no modo
LPMO

// Médulo de Conta-

// Habilita Interrupgédo do

Setup_TX(); /I Transmit process para
AD7746

RPT_Flag = 1;

Transmit();

while (UCBOCTL1 & UCTXSTP); /I Ensure stop
condition got sent

Setup_RX();
cess

Receive();
while (UCBOCTL1 & UCTXSTP); // Ensure stop
condition got sent

}

/I Receive pro-

void main(void){
WDTCTL = WDTPW + WDTHOLD; I
Desliga WDT
__delay_cycles(1000);
2ms/(1/clock)

// 500000 x =

Configura_Clock();

Configura_TimerA();
Timer

Inicializa_Radio();

Liga_Radio_Receber();
Receber dados.

// Configura CLK
/I Configura

/I Liga Radio
/I Configura para

Configura_I2C();
__bis_SR_register(GIE);
rupts

// Enable inter-

PIDIR |= BITO;  // Configura alimentagéo AD e Pull-
up
//P1OUT |= BITO;
P10OUT &= ~(BITO0);
P2DIR |= BITO + BIT1; /
P20UT &= ~(BITO + BIT1); /

// Corta alimentagao

while( 1 ){
if( (++contTempoEnvio) >= 2){
P10OUT |= BITO;

Leitura_AD();
Leitura_AD();

P1OUT &= ~(BITO);
contTempoEnvio = 0;
EnviaFrameRadio();

}
__bis_SR_register(LPM3_bits);
modo LPMO
}
}

// Entra no
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APENDICE D - Instrumento Virtual do Médulo de Recepgio

O diagrama de blocos do programa LabView ¢é apresentado na Figura 0-1. O programa
recebe os dados do mddulo de recepcdo e os trata para apresentacdo na tela e registro em ar-

quivo tabela, caso exista solicitagdo do usudrio.

Ultima leitura (fF)
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Figura 0-1 - Diagrama de Blocos do programa LabView para apresentacdo e gravacio dos dados.



