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Resumo:

Neste artigo cientifico sdo apresentados
resultados da fabricacédo de filmes finos a base
de compositos de nanomateriais
bidimensionais, transferéncia e caracterizacdo
destes para serem utilizados como
absorvedores saturaveis. O estudo teve dois
principais materiais, 6xido de grafeno reduzido
(r-GO — Reduced Graphene Oxide) e fosforo
negro (BP — Black Phosphorus).

Os filmes foram feitos e transferidos
através do método da gota, que a partir da
suspensdo de uma microgota do nanomaterial
imerso em adesivo 6ptico € colocado sobre a
face de conectores de fibra ¢ptica com o auxilio
de uma micropipeta. O objetivo € a obtencao de
moduladores Opticos passivos que foram
incorporados entre dois conectores e testados
em cavidades de lasers a fibra dopada com
Erbio para atuar como absorvedores saturaveis
para geracdo de pulsos Opticos ultracurtos.
Como resultado, foram obtidos pulsos com
duragdo de 570 e 650 fs e espectros com
largura de banda de 7,30 e 4,50 nm para o r-
GO e BP respectivamente.
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Introducéo:

Lasers ultrarrapidos séo ferramentas
essenciais para diversas aplicacdes, que vao
desde pesquisa basica e metrologia até
medicina (Gerosa, 2015). Os lasers tém uma
grande area de atuacdo na medicina e um papel
fundamental na informatica, com a
possibilidade de maiores capacidades de
transmissao (Silfvast, 1996). A fibra 6ptica tem
hoje uma grande importancia em diversas
areas, mas € na area da telecomunicacao que
desempenha seu principal papel, que aliada ao
laser sdo responsaveis por grande parte da
transmissdo de dados no mundo (Thorsen,
1998). Apesar de ja existir tecnologia em pleno
funcionamento, com o aumento da necessidade
de maiores velocidades de comunicacdo, se
fazem necessérios meios mais eficientes e
eficazes do que os atuais.

Foi entdo estudado novos materiais e
explorado principalmente uma vasta gama de
nanomateriais bidimensionais. Nos ultimos
anos tém se destacado 0s nanotubos de
carbono (lijima, 1991), grafeno (Sun, 2012) e
seus derivados e recentemente o fosforo negro
(Black Phosphorus - BP) (Li, 2015).

Atualmente, a esfoliacéo liquida (LPE -
Liquid Phase Exfoliation) (Hernandez, 2008)
tem sido um dos principais métodos para
preparar nanomateriais bidimensionais para
pesquisa e em grande escala para aplicacfes
em fotdnica, também é ideal para produzir
dispersdes em filmes finos e compositos. Neste
trabalho, o método da gota foi usado para
fabricar amostras de nanomateriais
bidimensionais, com esta técnica aliada ao
LPE, 6xido de grafeno reduzido (r-GO) e fosforo
negro (BP), foram depositados diretamente na
face de conectores Opticos e incorporadas a
fibra Gptica em uma cavidade EDFL (Erbium-
doped fiber lasers) para gerar pulsos ultracurtos
(Gerosa, 2013).

As principais relevancias deste trabalho
foi a validacdo do método da gota, a fim de
provar sua eficiéncia se comparado aos
tradicionais meétodos de transferéncias. O
primeiro método utiliza a  esfoliacdo
micromecénica de um floco de grafite
(Novoselov, 2004), o segundo, Wet Transfer, o
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grafeno era obtido através de deposicao
qguimica de vapor (CVD - Chemical Vapor
Deposition) (Park, 2009), e o terceiro, Dry
Transfer, tem como caracteristica a
transferéncia de nanomateriais totalmente a
seco onde é necessario o ajuste de temperatura
e pressdo sobre o substrato polimérico que
receberd o material (Fechine, 2015). Além de
realizar a transferéncia para a ponta da fibra, o
objetivo era a obtencdo de mode-locking no
laser a fibra dopada com Erbio e andlise da
largura de banda e duragéo do pulso.

Metodologia:

Foram realizados estudos com diversas
concentracbes de nanomaterial por solucéo,
porém obtivemos melhores resultados com
concentracdes de 2 (r-GO) e 4 (BP) mg/ml
dispersos numa solucédo de N-metil pirrolidona
(NMP) que foram suspensos com um adesivo
Optico comercial curavel a base de UV baseado
em polidimetilsiioxano (PDMS) (NOA73TH,;
indice de refracdo de 1,56 e 90% de
transmitancia em 1550 nm) & proporgéo de 1:3.
Para a obtencédo de uma dispersdo apropriada,
mistura-se manualmente até que esteja
homogénea a olho nu, e entdo coloca-se num
banho ultrassdnico durante aproximadamente
15 minutos e, em seguida, caracteriza-a
utiizando um microscépio confocal 6ptico
Raman (Witec). Uma imagem éptica da goticula
do nanomaterial bidimensionais/polimero e os
espectros de Raman do r-GO, e BP medido
com um laser de 532 nm s&o apresentados na
Figura 1.

Figura 1 - Espectros Raman obtidos a partir -GO e BP.

T T T T
~ D G r-Go
Sr ' .
o A
o I
3 i
& 500 1000 1500 2000 2500 3000
‘o k T A‘I U T 2 T
g " B, v —BP
= l |
§ A A,.L
e
300 350 400 450 500 550

Deslocamento Raman(cm™")

Atualmente, h& alguns métodos para se
transferir o filme para a fibra tais como Wet e
Dry transfer. Neste artigo, abordaremos apenas
0 método da gota, desenvolvido por Gerosa et
al. Tal método consiste em coletar uma gota da
suspensdo CNT/polimero com uma micropipeta
e transferi-la para a superficie do ferrolho de um
conector de fibra FC/APC. A micropipeta tem
um 1 um de didmetro e foi fabricada por uma
reducdo gradual de um capilar de vidro cujo
didmetro inicial € 1 mm. Mergulhada na
suspensao CNT/polimero, ela induz a formacéo
de uma microgota, em seguida, a micropipeta é
fixada a um eixo triaxial e voltada para o centro

do conector da fibra, o qual esta em um outro
eixo triaxial para o posicionamento, como pode
ser visto no esquema da Figura 2.

Figura 2 - Configuracdo experimental para fabrica¢éo do
filme pelo método da gota.
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Fonte: Adaptado de Gerosa (2016).

Quando a gota toca a face do conector,
esta é transferida e forma-se uma pelicula, que
na sequéncia € curada com radiagdo UV por
aproximadamente 10 minutos. Pode-se notar a
gota na ponta do conector conforme a Figura 3,
e com uma lente de 10x € possivel verificar um
detalhamento maior conforme pode ser visto na
Figura 4 que apresenta o nudcleo iluminado. A
espessura tipica do filme foi determinada por
interferometria para ser aproximadamente 20
Mm por inspecdo do espectro Fabry-Perot
refletida a partir da superficie de um filme
(Gerosa, 2013). Finalmente, o cabo da fibra
contendo o filme depositado, € conectado a um
outro FC/APC e entéo inserido na cavidade do
laser a fibra.

Figura 3 - Imagem Optica da gota na ponta da fibra éptica
(r-GO), feita em microscépio de bancada com lente 2.5x.
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Figura 4 - Imagem Optica da fibra com o nucleo iluminado
(BP), feita em microscépio de bancada com lente 10x.
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Resultados e Discusséo:

Para testar os filmes de r-GO e BP como
absorvedores saturaveis, uma configuragéo em
anel de um laser a fibra dopada com Erbio
(EDFL) foi usada, conforme apresentada na
Figura 5, montada por Rosa et al. A cavidade
inclui um laser de bombeamento de 980 nm, um
acoplador WDM 980/1550 nm, um isolador 50
dB, um controlador de polarizagéo, um isolador
do sinal Gptico e um acoplador de saida 30%.
Foi utilizada uma fibra dopada com Erbio de 0,7
m de comprimento (Dméd = -48 ps/nm.km a
1550 nm) e a fibra adicional consistiu de
aproximadamente 24 m de fibra de padrdo
(SMF), com uma dispersdo média de 17
ps/nm.km, resultando assim uma dispersao
total acumulada e dispersdo anémala média de
+ 429 fs/nm e 15,9 ps/nm /km, respectivamente.

Figura 5 - Configuracdo experimental do laser a fibra
dopada com Egtgnio (Rosa, 2015).
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As medidas de mode-locking no EDFL
obtido com r-GO e BP s&o mostradas na Figura
6, 7, 8 e 9. Com estes nanomateriais
bidimensionais como absorvedores saturaveis,
0 mode-locking foi obtido gerando largura de
banda (duragéo do pulso) de 7,30 nm (570 fs),
e 450 nm (650 fs) em r-GO e BP
respectivamente. Estes resultados de
desempenho provou a robustez e eficiéncia do
método de gota para fabricar quaisquer
amostras a base de polimero com nanomaterial
bidimensional obtidos com o método LPE. No
entanto, estes resultados sao preliminares e

podem ser melhorados através do controle de
dispersdo da intracavidade no laser a fibra e
ajustes de concentracdes e suspensdes de
nanomateriais bidimensionais / polimero.

Figura 6 — Espectro do sinal de saida obtido com r-GO
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Figura 7 — Figura de autocorrelacao obtida com r-GO
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Figura 8 - Espectro do sinal de saida obtido com BP
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Figura 9 - Figura de autocorrelacdo obtida com BP
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Conclusdes:

Apresentamos a  fabricagdo de
absorvedores  saturdveis a base de
nanomateriais bidimensionais usando o método
da gota para serem inseridos em lasers a fibra
dopada com Erbio. Preparados por meio de
LPE, o 6xido de grafeno reduzido e o fésforo
negro disperso em polimero foram preparados
e montados de modo integrado a fibra formando
absorvedores saturdveis de uma cavidade
EDFL. Largura de banda de aproximadamente
7,3 nm e duracédo de pulso de cerca de 570 fs
para o r-GO e espectros com largura de banda
de 4,50 nm para o fésforo negro com duracdo
de 650 fs foram gerados para os dois
nanomateriais descritos, provando a
simplicidade, robustez e eficiéncia do método
da gota na fabricacéo de todas as amostras a
base nanomateriais bidimensionais para uso
em aplicagbes fotbnicas.

O estudo sobre 0s materiais
mencionados neste artigo infere em melhorias
no seguimento da pesquisa em fotbnica,
evidenciando o avango que futuramente pode-
se obter com possiveis desenvolvimentos de
aplicagbes em comunicac¢des Opticas. Muitos
aspectos ainda poderiam ser abordados, mas o
foco foi analisar as propriedades de um novo
material tdo revolucionario quanto o grafeno
com novas propriedades fotdnicas, elétricas e
mecanicas para compara¢ao com os atuais que
estdo tecnologicamente estabelecidos. Pode-
se afirmar que futuramente estes materiais
bidimensionais poderdo conduzir a novas
fronteiras do conhecimento e ao
desenvolvimento de aplicagBes ainda a serem
descobertas.

Além do que, pudemos comprovar a
robustez do método aplicado nesta pesquisa e
realizamos as medidas que eram esperadas
para cada tipo de material.
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