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8
PROCEDIMENTOS E DADOS EXPERIMENTAIS

8.1.
Introducgao

No nosso sistema as nanoparticulas sao detectadas quando elas
passam por um dos furos do SQUID (ver Figura 7). Dos dados obtidos se
extrai a diferenca de fluxo magnético entre a situagédo em que elas estao
no meio do furo do SQUID e a situagao em que elas estao fora do SQUID.

Este sistema permite medir amostras com volume desde
aproximadamente 1 ul até ~50 ul. Em resultados preliminares usamos o
SQUID1 para analisar suspensdes contendo particulas com cobertura de
silica (MagPrep®) em varias concentragdes. Depois disto comegcamos a
usar outros tipos de nanoparticulas (Nanomag®, Estapor®). Para estas
nanoparticulas magnéticas usamos os dois modelos de SQUID, o
SQUID1 e o SQUID..

Neste capitulo serdo apresentados os resultados das medigdes

destas nanoparticulas com os dois SQUIDs testados.

8.2
Procedimento e analise das medigées com MagPrep®

Para testar o SQUID construido, nés usamos particulas magnéticas
comerciais recobertas com silica conhecidas como MagPrep® [44]
utilizadas principalmente para realizar purificagdo de acido nucléico. Elas
tém um formato cubico, para aumentar a area de adsorgao, e também sao
normalmente usadas para se acoplar a virus, bactérias etc. N6s medimos
sua distribuicdo de tamanhos, como mostrado na Figura 35, usando um

analisador de tamanho de particulas a laser.
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Figura 35: Distribuicdo experimental da MagPrep (barras) e curva
log-normal.

O resultado mostra uma distribuicdo log-normal. Este mesmo perfil
de distribuicdo é encontrado nas particulas menores, como sera visto
mais adiante. A medida do tamanho médio da particula € de 900 nm, o
que leva a um volume médio da particula de 7,3 x 10™® m®. Usando as
densidades da magnetita e da silica a massa média da particula foi
estimada em 2,9 pg, o tamanho mediano do nucleo de magnetita foi
estimado em 770 nm e o volume médio do nicleo é 4,6 x 10"° m®. De
acordo com o fabricante, o conteudo da magnetita dentro de cada
particula é aproximadamente 80% em massa. A massa média de
magnetita presente em cada particula €, entdo, aproximadamente 2,3 pg.

Particulas de diametro total de aproximadamente 1 um e de nucleo
de 770 nm s&o consideradas particulas grandes. As propriedades
magnéticas das particulas magnéticas com tamanhos desta ordem tém
sido estudadas extensivamente na literatura, incluindo seu funcionamento
em baixas temperaturas [45], [46]. Particulas de magnetita com esta faixa
de tamanho tém poucos dominios, aproximadamente 2 ou 3. Entretanto,
em vez de terem propriedades magnéticas de remanéncia como
particulas de multidominio, elas funcionam como particulas com unico
dominio. Delas se diz que exibem remanéncia de pseudo mono dominio,

que vem basicamente da ancoragem das paredes de dominio que ocorre
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depois da exposicdo das particulas magnéticas a um forte campo
magnético [22]. Cuidado especial tem que ser tomado para se trabalhar
com particulas magnéticas grandes, para evitar precipitagéo, agregacéo e
interacdo magnetostatica. A suspensao original de MagPrep 50 mg/ml foi
desmagnetizada antes do uso, com um desmagnetizador comercial. Para
garantir uniformidade na dispersdo das particulas, um meio viscoso
formado por polietileno glicol (PEG) em agua miliQ (2:1 em massa) foi
preparado. Entdo, uma diluicdo de fator 1000 foi produzida em dois
passos a partir da suspenséao original gerando entdo uma suspenséo de
50 ug/ml. Depois disto, varias diluicbes foram produzidas em sequéncia,
adicionando 50 pl da solugéo anterior em cada tubo contendo 50 ul de

PEG e agitando vigorosamente para misturar, ver Figura 36.

AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA

3 3

N e
_..: A E' :
MagPrep 112 MagPrep 50 pg/ml 1/4 MagPrep 50 pg/mi
50 pg/mi + 1/2 PEG (2:1 em massa)  + 3/4 PEG (2:1 em massa)

Figura 36: Diluigdo da MagPrep. A chamada “AMOSTRA 1”7 ja é
uma primeira diluicdo de fator 1000 da solug&o original que era de
50 mg/ml.

Microtubos de 5 cm de comprimento foram cortados de micropipetas
de vidro (0,75 mm/ul) e selados em uma das extremidades.
Aproximadamente 10ul da suspensdo de particulas foram transferidas
para os microtubos. Os volumes sao calculados pela massa das
amostras, obtidas por pesagem, pois a medigdo direta do volume da
amostra fica dificultada devido a sua alta viscosidade.

Este procedimento resulta em amostras cilindricas com raio
a=0,67mm e tamanho 2{,=7,0mm, onde ¢; &€ a metade do

comprimento da amostra e € uma variavel usada no modelo de [10].
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Desta forma foram geradas as seguintes amostras:

Identificador da Fator de Massa estimada Massa estimada
amostra diluigao de particulas (ng) | de magnetita (ng)
“1” 1% 10° 500 400
“Q” 2 x10° 250 200
“3” 4 x10° 125 100
“4 8 x 10° 62,5 50
“5” 16 x 10° 31,3 25
“6” 32 x 10° 15,6 12,5
“7” 64 x 10° 7,81 6,25
“8” 128 x 10° 3,91 3,13
“9” 256 x 10° 1,95 1,56
“10” 512 x 10° 0,977 0,781
“11” 1024 x 10° 0,488 0,391
“12” 2048 x 10° 0,244 0,195
“13” 4096 x 10° 0,122 0,0977

98

Tabela 3: Diluicbes de MagPrep em PEG, as massas foram
estimadas pelo fator de diluicdo e a massa de magnetita estimada
pela razdo informada pelo fabricante (80 % da massa da particula).

As suspensbes de particulas no interior do microtubos foram
magnetizadas ao longo do comprimento do microtubo por meio um ima de
NdFeB. Depois, elas foram introduzidas no furo do SQUID1 e extraidas. O
tempo total entre a magnetizagdo e a extragdo foi de aproximadamente
um minuto. A Figura 37 mostra o fluxo dentro do SQUID1 em func&o da
posicao do microtubo para cinco diluicdes identificadas como “5”, “6”, “7”,
“8” e “11” na Tabela 3. As massas de particulas estimadas pela massa
nominal da solugéo original e pelo fator de diluicdo sdo, respectivamente:
31,3 ng; 15,6 ng; 7,81 ng; 3,91 ng e 0,488 ng. Logo, as massas estimadas
de magnetitas (80 % da massa da particula) seriam, respectivamente:
25ng; 12,5ng; 6,25 ng; 3,13 ng; 0,391 ng. Mais abaixo, sera mostrado
que estes valores estimados ndo sao confiaveis para as pequenas

concentracdes e sera necessario outro procedimento para obté-las.
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Figura 37: Medidas de fluxo magnético das amostras de particulas
MagPrep em concentragdes identificadas como “5”, “6”, “7”, “8” e
“11” na Tabela 3 (circulos, quadrados, triangulos para cima, para
baixo e para a direita respectivamente) em fungao da posi¢cao dada
pela distancia z. As linhas continuas representam os ajustes usando
[10]. Todas tém volume de 10 uL e tamanho de 7 mm. Na legenda
estdo os valores das massas de magnetita estimadas pelo
procedimento descrito no texto.

As magnetizagbes remanentes das particulas nos microtubos foram
adquiridas depois de submeté-las a um campo magnético de 0,28 T ao
longo do seu comprimento a temperatura ambiente.

Os gréficos das medidas obtidas das extragdes estdo na Figura 37.
Os valores em @, foram obtidos usando a calibragcdo do SQUID de acordo
com o item 7.7 (78 mV/®y).

Depois de fazer a conversao dos dados experimentais para ®q é
necessario usar um modelo. Note que, devido ao tamanho das amostras,
aproximadamente 7 mm, o fluxo medido ndo tem a mesma dependéncia
espacial que o fluxo de um dipolo magnético pontual. Entdo, foi
necessario usar o modelo mais completo [10]. As linhas continuas no
grafico da Figura 37 representam os ajustes por minimos quadrados

obtidos usando [10], a indutédncia mutua M e parametros dos microtubos
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com as dispersdées de particulas: raio a=0,67 mm, comprimento
2¢,=7,0 mm para todas as amostras. Aplicando entdo ao modelo temos
os seguintes momentos magnéticos: 740 x 1072 Am?, 420 x 1072 Am?,
215 x 10?2 Am?, 125 x 102 Am? e 30 x 102 Am? da maior para a menor
concentracio da disperséo.

O objetivo final do ensaio imunoldégico € quantificar os alvos
bioldgicos detectados e isto pode ser realizado avaliando a massa de

magnetita presente nas particulas magnéticas ligadas a eles.
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Figura 38: Curva da magnetizagdo relativa a magnetizagdo de
saturagdo (Ms) por campo aplicado a temperatura ambiente de
MagPrep (dados obtidos na UFRJ).

A curva de magnetizagao relativa por campo aplicado a temperatura
ambiente na Figura 38 mostra que o campo de 0,28 T € o suficiente para
se obter a maxima remanéncia nesta temperatura e que o momento
magnético desta remanéncia é de aproximadamente 0,37 do momento de
saturac&o (como sera confirmado a seguir).

A estimativa da massa de magnetita das amostras pelo fator de
diluicdo n&o é confiavel. A desvantagem de obter uma curva de calibragao
por massa, usando a massa estimada pela série dos fatores de diluicdo, &

que os erros de diluicAo podem ocorrer para as amostras menos
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concentradas. Isto gera erros correlacionados que levara a uma
estimativa tendenciosa [47] e [2]. Para evitar isto, n6s usamos um
procedimento para obter a massa da magnetita na amostra baseado na
remanéncia relativa R das particulas magnéticas definida como:

— ur (4’2 K)

1, (300 K) (1)

onde o0 us(300 K) € o momento magnético de saturagdo a temperatura
ambiente, onde a amostra é magnetizada e u{4,2K) é o momento
magnético remanente em hélio liquido, onde a medicdo é feita. A
remanéncia relativa € uma caracteristica das particulas e necessita ser
medida apenas uma vez. Ou seja, tanto us(300 K) quanto u{4,2 K) séo
proporcionais a massa de tal forma que esta razao independe dela. Note
que a remanéncia relativa como definida em (51) é diferente da
remanéncia reduzida geralmente reportada na literatura [45], [46] onde a
remanéncia e saturacdo sdo medidas na mesma temperatura.

Definindo o como magnetizagcéo especifica, ou seja, o= y/m, temos
que:

— o-r (4’2 K)

 5.(300K) (52)

O valor de 05300 K) € conhecido como o momento magnético
especifico de saturagdo da magnetita a temperatura ambiente e seu valor
é 87 Am?/kg [48], [49]. E 0/{4,2 K) é u{4,2 K)/m. Logo a massa pode ser
determinada pela seguinte expresséo:

#, (42 K)

" R-0.(300K) (33)

Para obter R para a MagPrep, nods realizamos medi¢cdes do
momento magnético em um magnetdmetro SQUID S600X [50] no

Laboratério de Baixas Temperaturas do Instituto de Fisica da UFRJ.
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Figura 39: Retentividade MagPrep. Medicbes de momento
magnético em fungdo da temperatura da MagPrep feitas em um
magnetometro comercial [50]. A medigdo comecga na temperatura
ambiente com um campo aplicado de 0,35 T (quadrado). Depois o
campo é desligado, ainda a temperatura ambiente, e 0 momento
magnético remanente € medido diminuindo a temperatura até a
temperatura de hélio liquido (dados obtidos na UFRJ).

O resultado desta medicdo pode ser visto na Figura 39. A
remanéncia relativa (R) é aproximadamente constante com o valor de
0,37, desde a temperatura ambiente até 4,2 K, um pouco inferior ao valor
tedrico esperado (0,5) para particulas de monodominio com anisotropia
uniaxial [45].

Entdo a massa de magnetita pode ser calculada do momento

remanente como sendo

1

= 42 K)=0,031 42 K
m 0,37Xg7ur(, )=0,0314,(42K), (54)

para u{(4,2 K) em Am?, m fica em kg.

Os valores de massa de magnetita para as amostras, mostrados na
legenda da Figura 37, foram calculados usando os valores de (4,2 K)
obtidos acima pelas medicdes de fluxo e usando o modelo [10]. Eles séo
23 ng; 13 ng; 6,7ng; 3,8ng e 0,93 ng. Isto corresponde, para nosso

sistema, a uma sensibilidade em fluxo de aproximadamente 1,0 ®y/ng de
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magnetita. Nés podemos comparar estes resultados com aquele obtido

com a massa estimada pelo fator de diluicdo usado na solugcéo estoque

de MagPrep a 50 mg/ml, que significa 40 mg/ml de magnetita. Os

resultados sdo mostrados na Figura 40. Como pode ser notado, embora

os valores de massa obtidos pelos dois métodos concordem para as

maiores concentragdes, para as menores concentracbes os valores de

massa obtidos usando os fatores de diluicdo diferem da massa obtida

usando nosso método por até 50%.
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Figura 40: Massa de magnetita estimada tendo em conta os fatores
de diluicdo usando a solugdo estoque de 50 mg/ml (cruzes) e
massa de magnetita obtida tendo em conta 0 momento magnético
medido (circulos).

8.3.
Procedimento e analise das medigoes com Nanomag50

8.3.1.

Metodologia

No prosseguimento da pesquisa, passamos a usar nanoparticulas

magnéticas com comportamento superparamagnético cujos diametros

sdo bem menores que os da MagPrep. Uma série delas, de varios
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tamanhos, denominadas Nanomag foram usadas primeiramente e outras
denominadas Estapor, em seguida.

No caso da Nanomag50, ndo foram estudados os momentos
magnéticos (ou massa) em fungcdo da diluicdo, como foi feito com a
MagPrep, mas medimos a mesma amostra variando o campo aplicado
para a magnetizacdo, visando a quantificagdo das particulas nas
amostras. Como extensdo, usando o modelo descrito em [23], visto no
item 3.3, é possivel verificar detalhes da distribuicdo de tamanhos das
nanoparticulas.

O procedimento experimental apropriado para a magnetizagao
destas nanoparticulas € diferente do adotado para as particulas de
MagPrep. Como elas s&o pequenas, o tempo de relaxagdo Browniano e
de Néel sdo pequenos a temperatura ambiente. O problema devido a
relaxagdo Browniana é resolvido substituindo o PEG por cola Araldite®,
mas o problema ligado a relaxagdo de Néel ndo é resolvido desta forma.
Isto impede o uso da aplicagdo e desligamento do campo fora do
container de hélio liquido. Na Nanomag50 € necessario fazer o
procedimento denominado magnetizagdo termorremanente (ja descrito no
item 3.4). Para implementar isto, foram feitas algumas mudangas na
ponteira como, por exemplo, a colocagao de uma bobina magnetizadora
ja apresentada no item 7.3 desta tese.

Para a preparagcdo da amostra de Nanomag50 foi usada uma
balanca de precisdo. A suspensao original foi misturada com araldite da
seguinte forma:

Primeiramente foi medida a massa de um recipiente, e depois foram
colocadas nele pequenas quantidades iguais das duas partes de araldite,
mas ainda sem mistura-las e medido a massa do conjunto. Com isto ficou
determinada a massa de araldite. Foram colocados entdo 5 ul da solugao
original de Nanomag50 e medida a massa do conjunto. Entdo também
ficou determinada a massa de 5 ul da solugdo original que entrou na
mistura. A mistura foi feita com uma haste de vidro até que ficasse bem
homogénea. Esta mistura foi chamada de “A”.

Foram preparadas duas micropipetas de 5cm de comprimento,

1,48 mm de didmetro externo e 0,85 mm de didmetro interno. Foi
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colocado em cada uma delas aproximadamente 1 mm da mistura “A”.
Suas massas foram medidas antes e depois da colocagdo da mistura.
Logo as massas transferidas ficaram determinadas. Uma foi chamada de
“A1” e a outra de “A2”. Esperamos 24 horas para a araldite curar.
Vaérias outras amostras foram produzidas seguindo procedimento

igual ao anterior. Segue a relagdo das amostras produzidas desta forma:

» Nanomag50 - amostras A1 e A2;

= Nanomag130 - amostras B1 e B2;

» Nanomag250 - amostras C1 e C2;

» Estapor176 - amostras D1 e D2;

» Estapor760 - amostras E1 e E2;

» Estapor990 - amostras F1 e F2;

» Estapor1100 - amostras G1 e G2;

O procedimento para medigdo das nanomags foi o seguinte:

= Deixar a ponteira toda levantada de tal forma que tanto a bobina
como o SQUID fiqguem numa posicdo do container onde a
temperatura se aproxime da temperatura ambiente (item 7.3,
Figura 20).

= Colocar a amostra na ponteira na posicdo em que ela fique
aproximadamente no centro da bobina.

= Ligar a corrente da bobina com o valor apropriado para gerar o
campo desejado para a magnetizagao da amostra.

= |r abaixando a ponteira lentamente com a corrente ligada para
diminuir a temperatura na amostra até a temperatura de hélio
liquido com o campo aplicado.

= Com a amostra ja em hélio liquido, diminuir a corrente até zero,
desconectar o conector de entrada da corrente e blinda-lo.

= Abaixar a amostra desde o centro da bobina até depois do centro
do furo do SQUID.

= Ligar a eletrbnica do SQUID e fazer os ajustes dos tridngulos, se
necessario, e levantar a relagdo mV/d,.

= Mover a amostra através do furo do SQUID enquanto se mede a

tensdo na saida da eletrénica.
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8.3.2.
Analise dos dados com o SQUID1

Foram feitas varias medicdes com nanoparticulas magnéticas
diferentes com o SQUID1. Abaixo sdo mostrados alguns destes

resultados para a Estapor de 176 nm de diametro externo médio.

o 7rC||

SmT
An A 10mT|]

3500+

W

o

=

o
T

2500+

1500+
1000+

Fluxo Magnético (2)

s
Fa¥
s
A
Fay
P
2000} N
N
2
¥y
2
oy

500+

Posi¢éo {mm)

Figura 41: Fluxo magnético gerado pela magnetizagdo remanente
da Estapor176 no SQUID1 em fungdo da posicdo para varios
campos previamente aplicados. Os valores maximos do fluxo sao:
22657 dy e 32209dy, para campos de 5S5mT e 10mT
respectivamente.

E, a seguir sdo mostrados os resultados para duas as nanomags, uma de
250 nm e outra de 130 nm de didametro externo médio. Depois serao
mostrados os estudos completos dos resultados da nanomag de 50 nm

de didmetro externo.
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Figura 42: Fluxo magnético da Nanomag250 no SQUID1. Os
valores maximos do fluxo sdo: 572 ®y; 1109 &y, e 1809 ®, para

campos de 5 mT; 10 mT e 20 mT respectivamente.
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Figura 43: Fluxo magnético da Nanomag130 no SQUID1. Os
valores maximos do fluxo sdo: 251 ®g; 747 &y e 1484 ®, para

campos de 5 mT; 10 mT e 20 mT respectivamente.
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No grafico abaixo sdo mostrados os resultados para a Nanomag50,

amostra “A1”:
i o ZFC|
250 EmT
i~ A 10mT
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Figura 44: Fluxo magnético da Nanomag50 no SQUID1. Os valores
maximos do fluxo séo: 145,9 ®g; 172,3 ®y; 199,6 ®y e 218,5 Oy
para campos de 5 mT; 10 mT; 20 mT e 30 mT respectivamente.

Na figura acima temos os graficos de uma amostra de Nanomag50
em He liquido (4,2K) passando por um dos furos do “SQUID1”. Foi
corrigido o OFFSET e transformado em quantidades de @, levando em
conta o valor V/@, medido no inicio de cada medicao.

Na legenda da figura existem as informag¢des sobre o campo usado
durante a magnetizagdao termorremanente e o valor de pico em
quantidades de @y.

O comprimento da amostra é aproximadamente 2 mm, logo muito
menor que o comprimento do furo. Neste caso o perfil da curva esperada
pelo modelo [10] seria mais parecido com o da Figura 13 do que o da
Figura 15. Como o perfil € diferente do esperado, ndo & possivel ajustar
as curvas experimentais com o modelo. Apesar disto, 0 ponto de maximo
pode ser comparado com o maximo do modelo obtendo-se uma corrente
equivalente. Uma vez encontrada esta corrente equivalente, o momento
pede ser estimado multiplicando esta corrente pela area da seccao reta

da amostra.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0610629/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0610629/CA

109

O pico experimental acontece quando a amostra esta no centro do
furo que é também a posi¢ao de pico na simulacédo. Por exemplo: para a
curva experimental relativa a magnetizagdo por um campo de 5 mT e pico
de 1459 @, verificamos entdo que o momento magnético €& de
u=4,94x10° Am?,

Para obter a magnetizagao especifica € necessario saber a massa
da amostra “A1”. Este valor foi obtido durante a confecgdo da amostra
como narrado em 8.3.1.

Dados de massa relativos a amostra “A1”:

» Massa de araldite na mistura “A” = 41,2 mg;
» Massa de 5 ul da solucao original de Nanomag50 = 4,4 mg
» Massa total da mistura “A” = 45,6 mg;

Usando as informacdes do fabricante sabemos que a concentracéo
de particulas de Nanomag50 na solugédo original € de 10 mg/ml. Logo 5 pl
da solugdo original tem 50 pug de particulas. Como consta nestas
informagées que 1 ml tem aproximadamente 1,1 x 10™ particulas, 5 pl
tém 5,5 x 10"" particulas.

Outra informacéao do fabricante € que 35 % da massa da particula &
de magnetita. Logo a massa de magnetita na mistura era de 35% de
50 ug = 17,5 ug. Ou seja, 17,5 ug de magnetita para 45,6 mg de massa
total.

Foi colocada na pipeta 1 uma massa de 1,3 mg de massa da mistura
(este valor vem da diferenca entre a massa da pipeta com e sem a
mistura). Entdo, massa de particulas em A1 é:

= 1,3mg x50 ug
45,6mg

=1,43ug =1,43x10 " kg (55)

E a massa de magnetita em A1 é:

= 1’3mg X 17,5,ug :0’499ﬂg =499 x 10_12kg
45,6mg (°8)

(ou 35 % de 1,43 ug)

A quantidade de particulas colocadas em “A1” foi entéo:
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1,3mg
45,6mg

5,5x10" particulas x ( j =1,6 x10" particulas (57)

A magnetizagdo remanente por massa da amostra “A1” para um

campo aplicado de 5 mT é de

4.94x107° Am*
1,3x10 kg

=3,8x107 Am’ kg (58)

E a magnetizacdo remanente por massa de magnetita para o

mesmo campo aplicado € de

4.94x107° Am*

499x10 kg 9,90 Am’ [kg (59)

Foi feita uma estimativa preliminar do volume da amostra sabendo
que o diametro interno da micropipeta € de 0,85 mm e a altura da amostra
A1 é de aproximadamente 2,0 mm. Isto € um pouco incerto, pois a
geometria da amostra dentro da micropipeta ndo é um cilindro perfeito.
Uma melhor estimativa pode ser obtida levantando a densidade da
solucdo, que muito provavelmente nao sera muito diferente da densidade

do araldite. A estimativa preliminar do volume da amostra entédo é

0,85mm ? ; o 3
V=r > x2,0mm =1,13mm” =1,13x10" m (60)
Ja a fragdo deste volume que é ocupado por magnetita pode ser
obtido usando a informagdo de que a densidade da magnetita é de

5197 kg/m®. Logo o volume de magnetita na amostra A1 é de

 499x10™ kg

=7 "5 -960x10"m’ 61
Y 5197 kg /m® ¢1)

Do grafico da Figura 44 e das informagbes de massa e volume
acima podemos montar a seguinte tabela para as diversas magnetizagdes

da amostra de Nanomag50 “A1”.
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Campo aplicado para magnetizagao de “A1”
ZFC 5mT | 10mT | 20mT | 30 mT

Pico experimental do gréfico.
(Do)

Momento remanente.
(x10° Am?)

-2,22 | 145,94 | 172,27 | 199,59 | 218,50

- 494 | 584 | 6,76 | 7,40

Magnetizagéo remanente
especifica da amostra. - 3,80 4,49 5,20 5,69
(x10”° Am®/kg)

Magnetizagao remanente
especifica da magnetita na
amostra.

(Am’/kg)
Magnetizacéo remanente da

amostra. - 4,35 5,15 5,96 6,52

(A/m)
Magnetizacao remanente da
magnetita na amostra. - 51,46 | 60,83 | 70,42 | 77,08
(x10° A/m)

- 9,69 11,45 | 13,25 | 14,51

Tabela 4: Resumo da analise de dados experimentais da amostra
“A1” (Nanomag50) medida com o SQUID1.

Logo, quando uma amostra de aproximadamente 1,6 x 10™
particulas é magnetizada com 30mT no procedimento de
termorremanéncia, medimos, no nosso sistema, um momento magnético
de 7,4 x 10° Am?.

8.3.3.
Analise dos dados com o SQUIDi

A figura a seguir mostra os resultados das medi¢ées com SQUIDi da
mesma amostra de Nanomag50 medida anteriormente (“A1”) com
SQUID1.
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Figura 45: Fluxo magnético gerado pela magnetizagdo remanente
da Nanomag50 no SQUIDi em fungdo da posigdo para varios
campos previamente aplicados. Os valores maximos do fluxo sao:
250 @g; 390 dg e 580 ®y para campos de 5mT; 10 mT e 30 mT
respectivamente. As linhas representam o ajuste pelo modelo de

elementos finitos.
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Usando um modelo de elementos finitos com 900000 elementos

onde é levada em conta a geometria do SQUIDi e da amostra, é possivel

obter o valor do momento magnético remanente. A magnetizagao

especifica remanente também € encontrada, pois a massa ja é conhecida

pelo procedimento de confec¢gdo da amostra, narrado acima.

Com base nestas informagdes pode ser montada a tabela a seguir:

Campo Aplicado (mT) | @sq (@o) | i (NAM?) | o (Am?/kg)
5 250 3,8 2,7
10 390 5,9 4.1
30 580 8,7 6,1

Tabela 5: Resumo da analise de dados experimentais da amostra

“A1” (Nanomag50) medida com o SQUIDi. Onde:

“ ”

magnético remanente e “o;

“ ”

U’ € o momento

€ a magnetizagao especifica remanente.

A sensibilidade do SQUIDi na medicdo da amostra pode ser

estimada da seguinte forma.

No item 7.9 foi mostrado que o menor fluxo no furo que o SQUIDi

mediu com seguranga foi de 1,8 m®d,.
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Usando este valor como limite inferior, pode ser estimado que a
menor massa detectavel por nosso sistema com o SQUIDi para um
campo aplicado de 30 mT é de aproximadamente 4,4 pg.

9
U = CDmi{ s } _18x10° 20 s 510 am?
CDSQ u, H=30mT
(62)
m.. = _ Hemin 4,4><10'15kg =4,4pg
[Gr ],uﬂH=30mT

onde umin € 0 menor momento magnético detectavel.

Neste caso, a razdo fluxo por momento magnético da amostra é de
66 x 10° do/Am?.

O maior campo aplicado nesta experiéncia (30 mT) nao foi suficiente
para atingir a remanéncia de saturacdo. Se este ponto for atingido,
assumindo que as nanoparticulas da amostra tém anisotropia uniaxial e
os eixos faceis estdo orientados de forma aleatéria, a magnetizagao
especifica de remanéncia maxima que pode ser atingida € metade do seu

valor de saturacao [24, 19]. Entdo, a menor massa detectavel ficaria em

1,6 pg.

o, =344m’ kg = G,,max=%=l7/1m2/kg
(63)

m_ =t _ 16510 kg = 1,6 pg
(o2

rmax

Além da Nanomag50, a Estapor176 também foi medida no SQUID..

Os resultados sao mostrados no grafico abaixo.
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Figura 46: Fluxo magnético da Estapor176 no SQUIDi. Os valores
maximos do fluxo sdo: 640 ®y e 2390 ®y para campos de 0,5 mT e
2,5mT respectivamente. As linhas representam o ajuste pelo
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modelo de elementos finitos.
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Fazendo procedimentos semelhantes aos feitos para Nanomag50

chegamos a seguinte tabela

Campo Aplicado (mT) | ®sq (®o) | pr (NAM?) | o, (Am?/kg)
0,5 640 9,5 0,6
2,5 2390 34,5 2,2

Tabela 6: Resumo da analise de dados experimentais da amostra

“D1” (Estapor176) medida com o SQUIDi.

Dos dados acima podemos determinar também a menor massa

detectavel (mmin) e de quanto seria este menor valor se a amostra

atingisse a remanéncia de saturagéo.

Hymin = 2’7 X 10_14Am2

mmin = [ ]
o-r

H 7 min

HuH=2,5mT

=12x10"kg =12 pg

o =524mlkg = o, = % — 26 Am>/kg

m_ = Hrmin =1,04x10" kg =1pg

min

o

rmax

(64)
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