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4
SENSORES MAGNÄTICOS PARA NANOPARTÅCULAS

4.1.
IntroduÇÉo

Neste cap�tulo ser�o apresentadas diversas t�cnicas encontradas na 

literatura cient�fica para detec��o de nanopart�culas magn�ticas com 

�nfase para as que usam SQUID.

Primeiramente, antes de apresentar as t�cnicas que usam SQUID,

ser�o mostradas as que usam outros sensores para detec��o de 

nanopart�culas magn�ticas. Citaremos alguns exemplos de cada t�cnica.

Depois disto, ser�o mostradas t�cnicas que usam o SQUID com 

uma tentativa de compara��o de sensibilidade entre elas.

4.2.
TÑcnicas que nÉo usam SQUID

As nanopart�culas magn�ticas t�m sido detectadas com v�rios tipos

de sensores. Um deles � o sensor baseado em magnetoresist�ncia 

gigante (GMR). Como exemplo de uso deste tipo de sensor para detec��o 

de nanopart�culas magn�ticas, podemos citar trabalhos onde esta 

tecnologia � usada para medir a for�a de liga��o entre as nanopart�culas 

e os ant�genos [26]. Podem tamb�m ser citados outros onde o sensor

GMR � usado para detec��o de uma �nica part�cula de aproximadamente 

2 m de di�metro [27, 28].

Outro tipo de sensor usado � o baseado em efeito Hall. Para serem 

detectadas pelo sensor Hall, estas part�culas devem ter algumas 

caracter�sticas apropriadas. Foi encontrado na literatura o uso de um 

sensor Hall para detec��o de micropart�culas compostas de milhares de 

nanopart�culas presas a uma matriz de pol�mero. O conjunto tem di�metro 

de aproximadamente 2,8 m [29].
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Sensores de magneto imped�ncia gigante tamb�m s�o usados

(GMI) [30]. Neste exemplo as caracter�sticas das part�culas magn�ticas 

s�o similares �s do exemplo acima usadas com o efeito Hall. Neste caso 

a part�cula tem 4,5 m, mas � formada por muitas nanopart�culas de oxido 

de ferro numa matriz de pol�mero.

Em alguns casos s�o usados sensores “fluxgate” em substitui��o ao 

SQUID para medir relaxa��o de nanopart�culas magn�ticas [31, 32]. A 

justificativa para esta substitui��o � que, para determinados objetivos, as 

facilidades em usar um magnet�metro que n�o necessita de aparatos 

criog�nicos compensam as perdas em sensibilidade.

Al�m destes, outros tipos de sensores tamb�m s�o usados: sensor

de magnetoresit�ncia anisotr�pica (AMR), sensor de magnetoresist�ncia

t�nel (MTJ) [12].

4.3.
TÑcnicas com SQUIDs (ComparaÇÉo da Sensibilidade)

V�rios trabalhos t�m sido realizados com uso do SQUID para 

medi��es das nanopart�culas magn�ticas. Ser�o mostrados apenas 

alguns deles. O objetivo � extrair, sempre que poss�vel a informa��o da 

sensibilidade em fluxo detectado por momento magn�tico da amostra

para, posteriormente, compar�-la com a nossa sensibilidade.

4.3.1.
Sensibilidades encontradas na literatura.

Um grupo de pesquisadores da universidade de Berkeley California, 

em 2000 [3], descreve os resultados de medi��es de nanopart�culas 

magn�ticas. As caracter�sticas do sistema eram:

A amostra fica � temperatura ambiente;

O SQUID usado � de filme fino e de alta temperatura cr�tica (77 K);

A medi��o � de relaxa��o magn�tica;

O procedimento de separa��o das part�culas n�o ligadas n�o � 

necess�rio, o que torna todo procedimento mais r�pido.
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A resolu��o declarada � de 50000 part�culas. Um pulso de campo de 

0,3 mT � aplicado perpendicular ao SQUID e � amostra. Como cada 

part�cula usada tem em m�dia um momento de  = 3  10-18 Am2 e, 

especificamente neste arranjo, contribui com aproximadamente 4 n0

dentro do SQUID, a resolu��o em termos de momento magn�tico � de 

1,5  10-13 Am2 que produz um fluxo de 0,2 m0. O ru�do do SQUID � de 

15 �0 Hz-1/2 para frequ�ncias maiores que 1 Hz. As nanopart�culas 

magn�ticas usadas tinham um tamanho m�dio de 56 nm com n�cleo de 

magnetita de tamanho m�dio de 35 nm. Os resultados acima s�o 

limitados pelo fato de surgir uma corrente parasita (Eddy) na transi��o do 

campo aplicado. Com estes dados, � poss�vel determinar a sensibilidade 

como sendo:
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Num outro artigo de 2002 do mesmo grupo [33], � apresentado um 

aprimoramento do dispositivo visando o aumento da sensibilidade. Este 

aumento � obtido por uma configura��o gradiom�trica do SQUID (neste 

sentido existe uma semelhan�a com o nosso). O campo aplicado pode 

ent�o ser maior, 1,2 mT, pois o alinhamento do SQUID j� n�o � mais t�o 

cr�tico pois os dois an�is anulam a parte uniforme do campo aplicado do 

SQUID. Al�m disto, os efeitos da corrente parasita desaparecem.

Consequentemente, o limite de detec��o cai para 2,9 0 (m�dia de 100

aquisi��es) que corresponde a aproximadamente 4000 part�culas 

(estimando que cada part�cula, nesta nova geometria, contribua com 

aproximadamente 0,8 n0 dentro do SQUID). Este artigo n�o fornece 

dados suficientes para o c�lculo do fluxo por momento magn�tico.

Outro grupo de pesquisadores da Universidade Kyushu no Jap�o 

tem trabalhado bastante com nanopart�culas magn�ticas em ensaios 

imunol�gicos. Em um artigo, publicado em 2005 [18], part�culas de 

magnetita com n�cleo esf�rico de 25 nm de di�metro (di�metro com 

recobrimento � de 80 nm) s�o usadas para medi��o de reman�ncia. A 

amostra fica todo tempo � temperatura ambiente e o SQUID � de alta 
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temperatura cr�tica. A resolu��o declarada em massa � de 30 pg de 

part�culas, mas � esperado melhorar para 10 pg se melhorar a blindagem 

do equipamento. Outro artigo, publicado em 2007 [25], mostra tamb�m 

estudos de reman�ncia. As caracter�sticas das part�culas usadas s�o: 

Part�culas de Fe3O4 envolvidas com pol�mero e prote�na “avidina” na 

superf�cie do pol�mero. O objetivo � detectar o anticorpo 

“Imunoglobulina E” (IgE). O di�metro da part�cula � de 220 nm com um 

n�cleo magn�tico de 25 nm (formato c�bico). A reman�ncia foi medida 

com SQUID em 1 ng de part�cula (Fe3O4 com pol�mero) depois de 

aplicado 0,1 T e o resultado foi de 5 m0 no SQUID. O limite de detec��o 

� de 2,4 pg de IgE ligados as nanopart�culas magn�ticas para uma pr�via 

aplica��o de 0,1 T de campo e isto gera no SQUID um fluxo de 4,5 m0. 

Podemos concluir, baseado nos dados apresentados (1 ng de part�cula 

gera 5 m0 no SQUID para H = 0,1 T), que o limite de detec��o � de 

0,9 ng destas part�culas. Outro artigo dos mesmos autores descreve um 

aprimoramento do procedimento [2]. Os marcadores t�m n�cleos de 

25 nm de di�metro como no anterior, mas o di�metro da part�cula � de 

80 nm. A resolu��o � de 0,3 pg de IgE, que corresponde a 

NIgE = 1,2  106 (2 attomol). A limita��o na resolu��o n�o est� no n�vel de 

ru�do do sistema, mas na incerteza do processo de dilui��o, 

principalmente para as menores concentra��es do ant�geno. Vemos pelos 

dados apresentados que isto corresponde a aproximadamente 0,6 m0. � 

feito um estudo do processo de liga��o entre as part�culas 

funcionalizadas e o IgE durante a incuba��o para determinar a rela��o 

entre n�mero de IgE (NIgE) e n�mero de part�culas (NP). A conclus�o � 

que o n�mero de part�culas (NP) � de 4,6  109 s/0, onde s � o fluxo 

medido. Como o limite da resolu��o � de 0,6 m0, NP = 2,8  106. Como a 

densidade de magnetita � de 5,197  103 kg/m3 e o di�metro de magnetita 

� de 25 nm, temos que o limite de detec��o em massa de magnetita no 

sistema relatado �:
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Em trabalho do mesmo grupo em 2009 [34], o objetivo foi mapear a 

amostra com campo magn�tico externo aplicado. Para aumentar a 

rela��o sinal-ru�do, o campo aplicado � alternado com frequ�ncia de 

1 kHz e o processo de medi��o rejeita sinais de frequ�ncias diferente 

destas. O limite de detec��o ent�o fica em 50 g de magnetita em 

part�culas de 17 nm de di�metro localizadas a 30 mm abaixo do sensor.

4.3.2.
ConclusÉo

Destes trabalhos conclu�mos que � muito dif�cil comparar as 

sensibilidades entre os diversos grupos de pesquisadores por v�rios 

motivos:

A sensibilidade � fortemente dependente da geometria da 

experi�ncia (�rea do SQUID, dist�ncia etc.)

O limite de sensibilidade em fluxo tem como fator determinante o 

n�vel de ru�do no SQUID, mas, na determina��o do n�mero 

part�culas detectadas durante a calibra��o, a incerteza na medi��o 

da dilui��o pode ser mais importante.

Como cada grupo de pesquisa expressa este limite de forma 

diferente � necess�rio fazer convers�es para comparar, o que 

pode gerar erros.

Em todos os trabalhos aqui comentados as amostras ficam �

temperatura ambiente e o SQUID usado � de alta temperatura cr�tica 

(HTS). Estas duas caracter�sticas diferenciam estes do nosso 

procedimento em que as part�culas s�o medidas � temperatura de h�lio 

l�quido por um SQUID de supercondutor de baixa temperatura cr�tica 

(LTS). Outra diferen�a � o fato de que n�s colocamos a amostra dentro 
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do SQUID para medir reman�ncia. Nos artigos analisados, a amostra est� 

a certa dist�ncia do SQUID.

Nosso limite de detec��o para os dois SQUIDs testados (ver cap�tulo 

6) � 1,6 m0 (SQUID1) e 1,8 m0 (SQUIDi) e o ru�do � 50 0 / Hz1/2

(SQUID1) e 127 0 / Hz1/2 (SQUIDi) (ver 7.8, 7.9 e 7.10).

A sensibilidade em fluxo por momento magn�tico do nosso sistema 

� 30 � 109 0/Am2 para o SQUID1 e 66 � 109 0/Am2 para o SQUIDi. 

O limite de detec��o em termos de massa de part�cula nanomag de 

50 nm obtido por nossa pesquisa pelo procedimento de termorreman�ncia 

chega com seguran�a a 4,4 pg para um campo aplicado de 30 mT.
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