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RESUMO

TRANSDUTORES A FIBRA OTICA BASEADOS EM REDES DE PERIODO
LONGO EM CASCATA PARA AVALIACAO DA MISTURA
PETRODIESEL-BIODIESEL

O biodiesel desponta como uma das mais promissoras alternativas ambientalmente corretas aos
combustiveis fosseis. A falta de um sensor apropriado para medir sua quantidade na mistura
petrodiesel-biodiesel surge como uma grande oportunidade de pesquisa. Este trabalho apresenta um
estudo sobre a fabricag¢do e a caracterizacao de dispositivos intrinsecos a fibra dtica com o intuito
de constituir um transdutor capaz de determinar a concentragdo de biodiesel presente em misturas
petrodiesel-biodiesel. A gravacdo destes dispositivos, as redes de periodo longo, foi feita por meio
da técnica de incidéncia lateral ponto-a-ponto de radia¢do ultravioleta oriunda de um laser
Excimero de KrF operando em 248 nm. Na avaliacdo da sensibilidade ao indice de refracao do
meio externo as redes foram utilizados fluidos com indices de refracao entre 1,00 e 1,47. Através
de um processo de espelhamento aplicado na extremidade das fibras se obtém um tipo de
dispositivo conhecido como CLPG. E feita a analise para a imersido da rede ¢ da cavidade no
mensurando, s6 da cavidade, assim como de por¢des da cavidade. Os dados mais promissores
foram conseguidos com pequena por¢do da cavidade imersa em mistura petrodiesel-biodiesel, um
caso em que ¢ possivel medir o indice de refracdo com relacdo a intensidade do sinal e inferir a
proporc¢ao de cada componente na mistura. Ao final os parametros metroldgicos do sistema foram

apurados indicando boa confiabilidade, principalmente para a faixa de misturas B60 a B100.

Palavras-chave: rede de periodo longo, rede de periodo longo em cascata, sensor a fibra dtica,

biodiesel.



ABSTRACT

OPTICAL FIBER TRANDUCERS BASED ON CASCADED LONG PERIOD
GRATINGS FOR PETRODIESEL-BIODIESEL BLEND ASSESSMENT

The Biodiesel presents itself as one of the most promising environment friendly alternatives
to the use of fossil fuels. The lack of a suitable sensor to measure the quantity of biodiesel in the
petrodiesel-biodiesel blend consists a great research opportunity. This work presents the
implementation of a recording system of long period gratings, through the point-by-point technique
of lateral exposure to ultraviolet radiation from a KrF Excimer laser operating at 248 nm, at
Laboratorio de Laser of UTFPR with the goal of producing a transducer that can quantify the
proportion of petrodiesel and biodiesel blends through the changes in the refraction index.

To evaluate the gratings sensitivity to the refraction index of the external environment,
several liquids were used with refraction index ranging from 1.00 to 1.47. Through a reflective
coating applied to the extremity of the fiber a kind of device usually called CLPG is obtained.

A detailed study of the properties of several parts of the transducer is made, we analyze the
case of samples in contact with both the cavity and the grating, only with the cavity and finally with
submerged portions of the cavity. The case of only a small part of the cavity immersed in the
substance allows the measure of the refractive index related to signal strength. Finally, the
metrological parameters of the system were evaluated indicating a good confiability, mainly for the

B60 to B100 blends.

Keywords: long period grating, cascaded long period grating, fiber optic sensor, biodiesel.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1 ESTRUTURA DA DISSERTACAO

Este trabalho ¢ constituido de cinco capitulos.

No capitulo 1 ¢ apresentada uma breve explicagdo sobre as caracteristicas do biodiesel e seu
uso como combustivel. Na secdo do estado da arte, ¢ mostrada a evolugdo do conhecimento que
conduziu a descoberta das redes de periodo longo em fibras oticas, uma revisdao bibliografica de
publicagdes a respeito também foi apresentada. Consta também uma se¢do com a apresentagao dos
objetivos do trabalho.

No capitulo 2 estd a fundamentacdo tedrica, na qual sdo abordados os conceitos necessarios
para o entendimento das redes em fibras oticas. E também apresentada uma breve explica¢do do
fenomeno da fotossensibilidade em fibras oticas. E dada uma descricdo das redes LPGs com
algumas aplica¢des. Sdo apresentados os processos de fabricagdo da LPG utilizados e, ainda, uma
descri¢do tedrica do comportamento da luz no interior das redes.

No capitulo 3 sdo descritos os procedimentos experimentais, ou seja, a metodologia das
montagens e dos experimentos, com descricdo dos materiais e equipamentos empregados para o
alcance dos objetivos propostos.

No capitulo 4 estdo expostos e discutidos os resultados obtidos.

No capitulo 5 sdo apresentadas as conclusdes e as diretrizes para trabalhos futuros.

1.2 CONSIDERACOES INICIAIS

Producdo, armazenamento, transporte e andlise de fontes enérgicas sdo preocupagdes
centrais da sociedade moderna. Quantidades cada vez maiores de petroleo sdo exigidas pela
expansdo industrial constante e cria-se o problema ndo apenas de como alcancar a demanda, mas
como fazé-lo sem causar mudangas deletérias irreversiveis ao meio ambiente. Esta nova
preocupagdo ambiental global é fruto tanto de novas descobertas cientificas quanto de uma
conscientizacdo social, incentivando o governo e as empresas do setor a se mobilizarem nessa

direcao.
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Dentre as varias formas de diminuir a emissdo de poluentes causada pelos combustiveis
fosseis, uma das mais promissoras alternativas sugeridas ¢ justamente aquela em que o Brasil tem
mais investido nos ultimos anos, os biocombustiveis. Neles sdo depositadas as esperancas de uma
energia limpa e originada de fontes renovaveis. O biodiesel tem posicdo estratégica dentro do
planejamento brasileiro para aumentar sua influéncia mundial no setor energético e, por
conseqiiéncia, politico. O etanol substituiria o combustivel de veiculos leves enquanto o biodiesel
seria a alternativa aos motores de compressdo, geralmente reservados a maquindrio e veiculos
pesados (Schucharddt et al., 1998). Como se trata do inicio da produgdo em escala industrial desse
novo combustivel surge a demanda de novas maquinas e tecnologias que auxiliem em todo o ciclo
do produto, desde a formagao até a distribuicao.

Podendo ser obtido através de 6leo vegetal ou gordura animal, o biodiesel ¢ formado em
uma reagdo de transesterificacdo entre triglicerideos e dlcool na presenca de um catalisador (Costa
Neto et al., 2000; Frangui et al.,1999). Devido também a sua complexa composi¢do fisico-quimica,
as técnicas usadas na determinagdo da quantidade de ésteres produzida sdo demoradas, o que as
torna de dificil aplicacdo em larga escala impedindo o monitoramento necessario a aperfeicoar a
eficiéncia da reagdo e controlar a qualidade do produto. A falta de sensores tradicionais para essas
medidas explicita a necessidade de pesquisar métodos alternativos de sensoriamento.

Quase todo tipo de planta ou animal pode ser usado como matéria prima na producdo de
biodiesel, os ja usados sdo baga de mamona, polpa do dendé, améndoa do coco de dendé, améndoa
do coco de babacu, semente de girassol, améndoa do coco da praia, caroco de algodao, grao de
amendoim, semente de canola, semente de maracuja, polpa de abacate, caroco de oiticica, semente
de linhaca, semente de tomate, nabo forrageiro, grao de soja, grdo de milho e casca de camardo
entre outros. Apesar de 6leos puros serem mais eficientes seu custo leva a procura de formas
alternativas como os 6leos de fritura usados (Costa Neto et al., 2000).

O processo de produgdo do biodiesel, a transesterificagdo, ¢ uma rea¢do quimica
envolvendo trés compostos, o 6leo (triglicerideos), um alcool (metanol ou etanol) e um catalisador,
que quando em contato fornecem um éster e glicerina. A reagdo nao ¢ totalmente eficiente e ao
final restardo duas fases, uma com o biodiesel, 6leo, alcool e catalisador, e outra com glicerina,
alcool e catalisador. O componente de interesse para o combustivel € o mono-alquil éster de 4cidos
graxos, apos a reacao este estard misturado com parte do 6leo ndo convertido e precisa ser tratado
(Costa Neto et al., 2000; Fukuda et al.; 2001).

As especificagdes do biodiesel puro sdo determinadas pela ANP (Agéncia Nacional do

Petroleo, Gas Natural e Biocombustiveis) (Brasil, 2008). Desde 2005 o diesel vendido no posto ¢



17

obrigado por lei a conter uma quantidade de biodiesel, essas misturas sdo chamadas de BX sendo
que o X ¢ geralmente substituido por um numero o qual representa a porcentagem de biodiesel no
6leo diesel, variando de B1 a B100 (Brasil, 2005). O plano a longo prazo ¢ ir aumentando a
quantidade de biodiesel de acordo com o aumento da produgdo e a atualizag¢do da frota. Em janeiro
de 2010 se tornou obrigatorio a mistura de 5% de biodiesel no diesel, ou seja, o uso do B5 como o
de facto 6leo diesel combustivel no Brasil (Brasil, 2009). Estd planejado um aumento gradual de ao
menos 1% ao ano com limite proposto de 40% de biodiesel no 6leo diesel para 2035.

Atualmente ainda nao existe um medidor in situ para determinar a quantidade de biodiesel
no diesel, apesar de alguns terem sido propostos, e mesmo a analise ex situ € cara, morosa €
dependente de operadores especializados. Isto torna o processo de implementacdo do biodiesel no
Brasil e no mundo ainda mais complexo, por exemplo, a ANP divulga que a ndo conformidade do
diesel no pais ndo passa de 2% em média, mas ndo se pode afirmar isso com o devido rigor se
nenhum teste para quantidade de biodiesel ¢ feito in situ. Os testes por amostragem sao raros e de
resultado demorado tornando dificil a fiscalizagdo, assim, um padrdo para a andlise da mistura
ainda tem que ser mais bem determinado como, por exemplo, uma faixa de tolerancia percentual da
mistura.

Quanto mais o uso do biodiesel em misturas ¢ popularizado ao redor do mundo, mais o
problema da andlise se torna critico e de clara importancia estratégica. No Brasil a ANP ¢ a
principal interessada por ser a responsavel em determinar a qualidade do combustivel distribuido
no pais e suas possiveis adulteragdes. Este problema acaba tendo repercussoes negativas para os
envolvidos: Ao Estado, pois deixa de coletar os impostos devidos; ao meio ambiente, porque a
queima de combustiveis ndo controlados pode despejar mais poluentes; ao consumidor, que pode
ter danos causados ao seu veiculo; ao mercado, pois os fornecedores desonestos terdo uma
vantagem injusta no preco.

Existe uma classe de sensores intrinsecos a fibra 6tica que se mostram promissores em
superar o problema mostrado, pois apresentam diversos fatores unicos como imunidade a
interferéncia eletromagnética, tamanho e peso reduzido, resisténcia a temperatura ¢ produtos
corrosivos, maleabilidade, baixo tempo de resposta, além de por suas proprias caracteristicas
poderem ser usados na criacdo de sensores distribuidos. Dentre estes uma proposta sdo os
medidores de indice de refracdo conhecidos como LPGs (Long Period Gratings ou redes de
periodo longo), as quais consistem em uma perturbacdo periddica nas propriedades de uma fibra
oOtica, geralmente no indice de refracdo do ntcleo, e possuem um periodo tipico na faixa de 100 um

a 1 mm. Dentro da fibra ocorre acoplamento entre os modos de nucleo e os modos de casca co-
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propagantes, a alta atenuagdo dos modos de casca resulta em um espectro de transmissdo contendo
vales centrados em comprimentos de onda discretos correspondentes aos modos acoplados para a
casca. Estes modos sdo dependentes do meio no qual a fibra estd imersa e dai pode-se extrair o
indice de refracdo do meio externo, que por sua vez pode ser correlacionado com suas

propriedades.

1.3 ESTADO DA ARTE

Fibras oticas sdo guias de onda eletromagnéticas cilindricas feitas de material dielétrico.
Este guiamento da luz no nucleo ¢ conseguido através de reflexdo interna total e foi primeiramente
observado na década de 60 (Kao e Hockham, 1966). Logo apods surgiu a primeira fibra feita de
vidro (silica) e na década de 70 j& havia encontrado emprego na transmissdo de dados em redes de
telecomunicagdo. Desde suas origens pesquisadores haviam explorado a idéia de utilizé-las como
sensores, mas apenas em 1978 ¢ realizada a descoberta que permitiria a criagdo de sensores
fotorrefrativos, a sensibilidade a radiacao ultravioleta de uma fibra dopada com germanio (Ge). Um
grupo liderado por Hill observou um aumento da refletividade na fibra durante a transmissdo
usando um laser de argonio, mas como essa rede operava apenas no visivel, longe do infravermelho
usado nas telecomunicagdes, ndo despertou muito interesse de outros cientistas na época (Hill et al.,
1978). Em 1989, com a possibilidade de gravacdo com incidéncia na lateral da fibra, foi que area
dos sensores em fibra oOtica proliferou, logo surgiram diversos métodos de gravagdo e novas
aplicagdes (Meltz et al., 1989; Hill e Meltz, 1997).

Existem dois tipos largamente usados de sensores fotorrefrativos a fibra otica, FBG (Fiber
Bragg Grating ou Rede de Bragg) e LPG (Long Period Grating ou Rede de Periodo Longo). LPGs
sdo redes com periodos grandes em relacdo ao das FBGs, cerca de centenas de micrometros, e sao
geralmente gravadas com um método de incidéncia ponto a ponto. As LPGs foram primeiro
observadas em 1995 (Vengsarkar et al.,1995a; Vengsarkar et al., 1995b) e foram propostas como
filtros 6ticos de rejeicdo de banda ou (Vengsarkar et al., 1996a) ou como equalizadores de ganho
para amplificadores 6ticos (Vengsarkar et al., 1996b). Logo foi observado que as mudangas no
meio externo causavam mudancas no guiamento da luz dentro da fibra, fazendo uma correlagdo
com algumas caracteristicas fisico-quimicas do material externo, como temperatura e tensdo,
podendo-se observar uma mudanga no espectro transmitido (Bhatia e Vengsarkar, 1996). Desde
entdo os transdutores a base de LPGs foram utilizados como sensores de temperatura, deformagao,

tensao e indice de refragdo (James e Tatam, 2003).
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O processo apresentado para a gravacgdo otica de LPGs envolvia periodos variando de 100 a
700 um, em fibras dopadas com germanio e hidrogenadas, com um laser de KrF de comprimento
de onda de 248 nm. As principais vantagens das redes de periodo longo s@o a sua alta sensibilidade
aos parametros externos (temperatura, tensdes longitudinais e indice de refragdo), a possibilidade
de implementagdo com esquemas de demodulagdo de sinais mais econdmicos, baixas perdas de
inser¢do e baixa reflexdo (Bhatia e Vengsarkar, 1996).

Em 1996 foi feita uma analise da modulacdo espectral e desenvolveu-se um modelo
analitico, capaz de prever a localizacdo das bandas de ressonancia, como fun¢des do periodo da
rede e parametros da fibra. Nesse trabalho, o pesquisador apresentou uma avaliagdo teodrica da
sensibilidade da LPG que revelou uma forte dependéncia da mesma com as propriedades da fibra
oOtica utilizada, com o periodo de gravagdo, com a ordem do modo de casca, com as condi¢des de
gravacao e recozimento empregadas e com o indice de refragdo do meio externo (Bhatia, 1996).

A modulagdo do indice do nucleo da fibra, nos trabalhos feitos nos anos seguintes, foi
obtida por irradiagdo de luz UV (Bhatia e Vengsarkar, 1996; Dianov et al., 1997b; Chen et al.,
2000; Guan et al., 2000; Blows e Tang, 2000), por implantacdo de ions (Fujumaki et al., 2000), por
irradiacao de laser de CO, (Davis et al.,1998; Drozin et al., 2000) , por difusdo de dopantes no
nucleo (Dianov et al., 1997a; Dianov et al., 1998), por relaxacdo de tensdes mecanicas (Kim et al.,
2000) e por descargas elétricas (método do arco elétrico) (Kosinski e Vengsarkar, 1998; Palai et al.,
2001; Rego et al., 2001). LPGs também foram fabricadas em fibras de cristais fotonicos com o uso
de laser de CO, (Kakarantzas et al., 2002).

Em 2002, Falate e colaboradores produziram com a técnica do arco elétrico LPGs e
caracterizaram-nas para o sensoriamento. Foram produzidas redes com periodos entre 570 e
650 um operando na terceira janela de transmissdo em torno de 1,55 um. O espectro de transmissao
mostrou eficiéncias de até 4,7 dB e larguras de banda variando entre 29 e 62 nm. Para indices de
refracio variando de 1,333 a 1,430 foi obtida uma resolucio média no valor de 0,0139 nm™ (Falate,
2002). Em 2006 o mesmo grupo mostrou a possibilidade de utilizacdo das LPGs como detectores
de salinidade, analisando também as sensibilidades cruzadas a temperatura, deformagao
longitudinal, curvatura, tor¢ao e carga transversal (Falate, 20006).

LPGs produzidas com arco elétrico também foram o objeto de estudo de Kamikawachi e
seus colaboradores. Foram produzidas redes com periodos de 598, 604 ¢ 614 um operando na
terceira janela de transmissdo em torno de 1,55 pum. Tais redes foram demonstradas eficientes para

a deteccao de hidrocarbonetos em diferentes ambientes (Kamikawachi, 2003).
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Verificagdo da concentracdo de cloreto de sodio, cloreto de calcio e etileno glicol em agua
usando LPG conseguiu resultados tdo precisos quanto um refratometro de Abbe tradicional
independente da faixa de concentragdo do mensurando e, em alguns casos, com maior resolugdo
(Falciai et al., 2001).

O estudo de sensores a fibra na analise de combustiveis também ja estd bem documentado,
pesquisas sobre o uso na determinacdo da conformidade da gasolina s3o um bom exemplo, como a
concentracdo de etanol na gasolina tipo A (Falate et al., 2004; Falate et al., 2005) ¢ a conformidade
da gasolina tipo C, com o auxilio de um densimetro (Falate, 2006) e redes neurais artificiais
(Possetti, 2009).

O desafio de mensurar a mistura petrodiesel-biodiesel atraiu diversos pesquisadores que
abordaram o problema de diversas formas. Alguns exemplos sdo: espectroscopia por ressonancia
magnética nuclear de protons ('"H NMR) (Monteiro et al., 2009), espectrometria de infravermelho
proximo (NIRS) (Knothe, 1999), espectroscopia Raman (Oliveira et al., 2007), cromatografia
(Freedman et al., 1986; Plank et al., 1995), termogravimetria (Lapuerta et al., 2007). Todos os
exemplos citados estdo em fase experimental de desenvolvimento e ao contrario do presente
trabalho se destinam para medidas feitas em laboratorio, requerendo equipamento e pessoal
especializado.

Um transdutor usando LPG ja foi construido para verificagdo da mistura biodiesel-6leo. O
fato do indice de refracdo destas substancias estar proximo da casca da fibra dificulta o
funcionamento desta como transdutor de indice. O sensor 6tico foi capaz de gerar uma curva de
resposta ndo linear que obteve erros de 0,4% para o biodiesel puro e 2% para o 6leo puro, isto
ocorreu porque o indice do 6leo ¢ maior que o do biodiesel e quanto mais distante do indice da
casca da fibra mais fraco ¢ o sinal (Falate et al., 2007).

Em 1996 uma nova aplicacao utilizando-se redes de periodo longo foi proposta, gravam-se
duas redes idénticas com um espacamento entre elas. Esta configuragdo funciona de modo similar a
um interferometro de Mach-Zehnder (Dianov et al., 1996). Este novo dispositivo, batizado de
CLPG (Cascaded Long Period Grating ou Rede de Periodo Longo em Cascata), tem seu espectro
alterado com a apari¢ao de diversos vales onde antes havia apenas um (Liu et al., 1999).

A gravacdo de redes em série como CLPGs pode ser atingida através de um artificio 6tico,
grava-se uma rede em uma fibra, subseqiientemente ela ¢ clivada a poucos centimetros da rede e ¢
depositada na sua ponta a substidncia, como nitrato de prata, que formara um espelho, nessa

configuragdo o dispositivo se comporta como um interferometro de Michelson (Lee e Nishi, 1998).
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Esta nova formagao permite um dispositivo mais compacto funcionando por reflexdo, similar a uma

FBG, ao invés de por transmissdo (Lee e Nishii, 1998; Kamikawachi et al., 2007).

1.4 OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho ¢ verificar a viabilidade de um transdutor intrinseco a fibra otica a
base de uma LPG na analise de biodiesel misturado em diferentes concentragdes de petrodiesel. O
parametro analisado sera o indice de refracdo,

Para tanto, estabeleceram-se os seguintes objetivos especificos: produzir LPGs e CLPGs;
caracteriza-las quanto ao indice de refracdo externo; aplica-las para avaliar substancias com indice

maior que a casca incluindo o biodiesel, o petrodiesel e suas misturas.
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CAPITULO 2

FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 FIBRAS OTICAS

As fibras oOticas sdo capilares formados por materiais dielétricos homogéneos, feitos de
plastico ou de vidro, devem ser suficientemente translicidos para tornar possivel guiar uma onda
eletromagnética na faixa do visivel ou infravermelho. Sua estrutura espacial consiste em trés
cilindros concéntricos com indices de refracdo tais que permitam a luz ser aprisionada no seu
interior através do fendomeno de reflexao interna total. O centro da fibra ¢ denominado de nucleo e a
regido ao redor ¢ chamada de casca; para protecdo a tensdes e choques mecanicos muitas delas tém
uma camada polimérica protetora conhecida como capa. Para que ocorra a reflexdo total do feixe
guiado em uma fibra, em conformidade com a Lei de Snell-Descartes da Otica geométrica, ¢é
necessario que o indice de refracdo do nucleo seja maior do que o indice de refracdo da casca

(Cherin, 1983). Uma representagao em corte de uma fibra 6tica comum ¢ dada na figura 1.

,indice de refragao
n

s

s ]

distancia radial

Figura 1: Representacdo esquematica de uma fibra 6tica com perfil de indice de refracédo em degrau
(Possetti, 2009)
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O comportamento da luz, como toda onda eletromagnética, ¢ definido pelas equagdes de
Maxwell (Hecht, 2002). Usando-se as apropriadas condi¢des de contorno do interior da fibra otica
pode-se calcular as equagdes de onda que nos dardo os modos guiados, que nada mais sdo que a
solugdo das equagdes (Gowar, 1984; Agrawal, 1997; Okamoto, 2000). Dessa forma, os modos
consistem nas diversas maneiras de propagagao de um campo eletromagnético pelo guia de onda,
determinando a distribuicdo espacial da energia por ele confinada, a qual ndo ¢ alterada com a
propagacao.

E possivel transmitir vérios sinais a0 mesmo tempo na forma de diversos modos guiados,
cada um se propagando independentemente em um segmento de fibra.

Existem diversos aspectos das fibras dticas que podem ser modificados na sua formagdo
com o intuito de serem usadas para diferentes funcgdes, entre elas: fibras com relacdo de tamanho
nicleo/casca diferente permitindo a transmissdo simultanea de um, dois ou varios modos; fibras
com diferentes arquiteturas de indice refracdo como degrau ou gradual; e fibras de silica com
diversos dopantes como boro, germanio e fosforo (Carromeu et al., 2004, Gowar, 1984; Agrawal,
1997). Além disso pode-se alterar a fibra otica com o objetivo especifico de formar uma rede, isto €
feito através de uma modulacdo periddica longitudinal no indice de refracdo do ntcleo, por meio de
técnicas oOticas, quimicas, térmicas ou mecanicas (James e Tatam, 2003). Esta modulacdo atua
como uma rede de difracdo para a luz que ¢ propagada ao longo do nucleo da fibra, fenomeno

definido pela equacao 1 (Edorgan, 1997):

nsen @, =nsen @; + mAfA (1)

Onde:
e 11¢ 0 indice de refragdo do meio;
e . ¢ o angulo de incidéncia da luz incidente;
e ;¢ o angulo da luz difratada;
e m ¢ o numero da ordem da difragao;
e A ¢ o0 comprimento de onda em que ocorre a difragdo;

e A ¢ o periodo darede.
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2.1.1 Fotossensibilidade

Dentre os diversos métodos de gravacdo de redes em fibra 6tica, o utilizado neste trabalho
foi o método ponto a ponto através da incidéncia de luz UV. Esta técnica totalmente Otica exige a
utilizacdo de fibras que tenham alguma forma de fotossensibilidade, seja ela intrinseca a
composi¢do da mesma ou aumentada, através de processos fisico-quimicos, como a hidrogenagao,
ou com a adi¢do de dopantes como Germanio.

Chama-se de fotossensibilidade a mudanga permanente de indice de refracdo induzida por
radiacdo luminosa (Hill, 2000). O termo tradicionalmente se aplica em fotonica a mudanca de cor
em certos vidros sobre exposi¢do a luz ultravioleta e calor (Kashyap, 1999). Isto ocorre com a
exposicao luminosa em intensidade e comprimentos de onda especificos, as quais sdo funcdes do
material constituinte do ntcleo. Uma explicacdo para este fenomeno ¢ considerar defeitos na rede
cristalina do material que absorvem a luz e geram mais defeitos, estes sdo chamados de “centros de
cor” devido a sua capacidade de mudar a cor do material como um todo (Othonos, 1997). O fato de
haver esta mudanca de coloragdo ¢ um indicador de que eles sdo responsaveis pela alteracdo no
indice de refracdo do material, mas existem outras possibilidades como relaxagdo e densificagdo
geradas pela tensdo da propria matriz do vidro ao se rearranjar estruturalmente (Hill e Meltz, 1997).

Existem trés efeitos simultidneos que podem causar a mudanga de indice em fibras
fotossensiveis, a criagdo de “centros de cor”, tensdes internas e formacao de centros hidrogenados.
Apesar de a fibra SSMF apresentar fotossensibilidade o efeito ocorre de forma muito branda.
Assim, algumas técnicas podem ser utilizadas para realce da fotossensibilidade como a dopagem
com diferentes elementos quimicos, a varredura a chama e a hidrogenacao (Hill e Meltz, 1997).

O elemento mais importante na dopagem de fibras com este objetivo ¢ o germanio, ainda
que o uso de outro dopante ndo seja incomum (Kashyap, 1999). O silicio e o germanio formam
uma ligacdo Ge-Si que pode ser quebrada quando absorve um fo6ton, isto ocorre com maior
eficiéncia para irradiacdo em 240 nm. Ao ser quebrada esta liga¢do, o &tomo de germanio forma um
centro de cor ionizado chamado de GeE que aumenta o indice de refracdo do material. Junto com
este processo podem ocorrer reorganizacdes estruturais induzidas pela radiacdo UV, estas
diminuem o indice de refracdo mas, somadas com as alteragdes devidas aos centros de cor, fazem

com que a modulagdo de indice aumente (Limberger et al.,1995).
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Outra forma de aumentar a sensibilidade da fibra a radiagdo UV ¢ a hidrogenacdo, que
consiste em submeter a fibra a uma alta pressdo em uma atmosfera rica em hidrogénio causando a
difusdao das moléculas do gés na estrutura do material. A irradiagdao da fibra com luz UV quebra as
moléculas de hidrogénio e favorece a ligacdo dos 4tomos de hidrogénio com os dtomos de Si e Ge
da estrutura da silica. Assim sdo formados centros de cor que ao serem irradiados se transformam

nos centros GeE e GeH que sdo responsaveis pela alteragdo no indice observada.
2.2 REDE DE PERIODO LONGO (LPG)

Uma rede de periodo longo constitui-se de modificagdes periddicas uniformes da ordem de
centenas de micrometros que fazem com que o modo fundamental de nticleo guiado seja acoplado
preferencialmente para modos de casca co-propagantes, com perfis de campo elétrico similares,
circularmente simétricos e de ordem impar (Bathia e Vengsarkar, 1996).

Multiplicando a equag@o 1 por 2n/A, usando & = :c’:f ﬁ—ﬂ- como a constante de propagacgao

do j-ésimo modo e n‘:f = n ran &, o indice de refragdo efetivo do j-¢simo modo se tem a equagdo 2

(Vengsarkar et al., 1996b).

Fa1= Fz +m2Zr/A) 2)

Onde:
e [, éaconstante de propagacdo do modo inicial;
e [i; ¢ aconstante de propagacdo do modo para o qual a luz ¢ acoplada;
e m ¢ o numero da ordem da difragao;
e A ¢ o periodo darede;

o & chamaremos m(2m /1Y) de vetor de rede.

Na equagdo 2 £ ser4 a constante de propaga¢ao do modo fundamental de nucleo e portanto

com indice de refragdo do nticleo da fibra e 2 a constante de propagagao com indice de refracao da

casca, que ¢ aonde o sinal esta sendo acoplado.
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Um diagrama de uma rede de periodo longo gravada em uma fibra otica ¢ mostrado na

figura 2.

(b)

N e L2 A \
Modo fundamental | !
guiado i L Modos de casca

[ —

Figura 2: Diagrama esquematico da propagacéo de um sinal de banda larga em uma fibra dtica inscrita com
uma LPG (Possetti, 2009).

No caso da LPG temos a ordem da difragdo negativa (# = —1) devida ao acoplamento dos
modos de nucleo para modos de casca co-propagantes, assim teremos uma porcentagem da energia
transferida para modos que ndo mais serdo detectados no espectro de transmissdo por serem
rapidamente espalhados na interface com o meio externo. Esta energia desviada estd concentrada

em comprimentos de onda discretos determinados pela equagao 3.
= A(nZe— ngl) = onlA 3)

Onde:
e A™ ¢ o comprimento de onda central da banda de atenuagao;
e A ¢ o periodo da modulagao;
* nZs € o indice de refragdo efetivo dos modos de nucleo;
o of 7' ¢ o indice de refragdo efetivo dos m-ésimo modo de casca (m=2, 3 ...);

e dnl; ¢ a diferenca entre os indices de refracio efetivos envolvidos (Bhatia, 1996;

Vasil'ev et al., 2005).
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O comprimento de onda da banda de atenuacdo ¢ diretamente proporcional ao periodo da
modulagdo e dependente de ambos os indices de refracao efetivos, logo quaisquer mudangas de
temperatura, deformacdes mecanicas e/ou variagdes no indice de refracdo do meio externo em
contato com a LPG promovem alteragdes no periodo e/ou no indice de refragio efetivo dos modos
de casca, fazendo com que ocorra um deslocamento nos comprimentos de onda centrais. A poténcia
Otica acoplada para modos de casca decai rapidamente devido a espalhamentos na interface
casca/meio externo, ¢ este decaimento que gera vales discretos de atenuacdo no espectro de
transmissdao. Como a poténcia dtica pode ser acoplada para mais de um modo o espectro de uma
rede de periodo longo pode conter mais de um vale de atenuacao.

E necessario monitorar o espectro da LPG em funcio de sua dependéncia a um parimetro
fisico-quimico para que se possa chegar a um transdutor confiavel (Bhatia e Vengsarkar, 1996;
James e Tatam, 2003). E comum a rede ser sensivel a mais de um parametro, caracteristica
conhecida como sensibilidade cruzada, sendo preciso isolar a propriedade de interesse das demais.
Nas medidas as fibras s3o submetidas a temperaturas e tensdes constantes na tentativa de minimizar
a introducdo de erros na resposta do elemento otico (Bhatia, 1996; Patrick et al., 1998;
Kamikawachi et al., 2007; Sun et al., 2007).

Por ndo depender de flutuacdes de intensidade do sinal de entrada, ¢ usual e eficiente
monitorar os deslocamentos do comprimento de onda central de uma das bandas de atenuacao do
espectro de transmissdo da LPG. Podemos determinar o deslocamento do comprimento de onda

central da banda de atenuacao através da equagdo analitica de Chiang (Chiang et al., 2000):

A = AEE g (A5) A[\fr:: gxgo} - ‘\fr{:ﬂ'gE - ﬂ'gxs'}] 4)

B ngrs;

Onde:
e u_ ¢am-ésima raiz da fungdo de Bessel de ordem zero, (f3'];
o & ¢ a posicao inicial do comprimento de onda central da m-ésima banda de
atenuacao correspondente ao indice de refragdo 1, ..q;
o A™ ¢ a posicdo final para qual A3'foi deslocado apds o contato com o meio cujo
indice de refragdo € ...
e n_ ¢ indice de refracdo da casca;

e i, ¢oraio da casca;
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E interessante observar que quando o indice de refragdo do meio externo se aproxima do
indice de refragdo da casca o termo (m;; — ng,.) tende a zero causando um aumento significativo
na sensibilidade do dispositivo. Isso fica ainda mais explicito ao se calcular a derivada da equagao

que fisicamente representa a sensibilidade da rede ao indice de refragdo do meio externo

(Kamikawachi, 2007).

5=i=_ﬂ[ Mg ] (5)

=
Hn gy 8 wenge® Ling 2 —ng2) f2

A sensibilidade S da LPG ao indice de refragdo externo depende de seu periodo, do raio, do
indice de refragdo externo, do indice de refracdo da casca e da diferenga entre estes dois ultimos.
Para casos em que o indice de refragdo do meio externo seja menor que o indice de refracao da
casca e o raio, o periodo e o indice de refragdo da casca permanecam constantes, a sensibilidade
aumenta quanto maior for o indice de refracdo do meio externo e quanto menor for a diferenga

entre este ¢ o indice de refra¢do da casca.

2.3 REDE DE PERIODO LONGO EM CASCATA (CLPG)

Apesar da alta sensibilidade da LPG ao indice de refragdo do meio externo, alguns estudos
foram realizados no sentido de maximiza-la. O arranjo de LPG em estruturas interferométricas, por
exemplo, permite esse aumento de sensibilidade. Um interferometro de Mach-Zehnder ¢
constituido quando duas LPG sdo colocadas em série num mesmo segmento de fibra (Dianov et al.,
1996; Liu et al., 1999; Tang ¢ Wang, 2007; Bey et al., 2008; Possetti et al., 2008). Como resultado
dessa associagdo evidenciam-se no espectro de transmissao as franjas de interferéncia com larguras
de banda mais estreitas do que aquelas inerentes ao espectro de uma LPG simples.

Ao atravessar a primeira LPG parte da poténcia 6tica de uma fonte de banda larga acopla
para modos de casca co-propagantes em comprimentos de onda discretos determinados pala
condi¢cdo de casamento de fase dada pela equagao 3. Parte da luz estd se propagando na casca da
fibra e parte no seu nucleo. Como estes meios apresentam indices de refracdo efetivos diferentes,

estas duas componentes se movimentam com velocidades diferentes e sdo andlogas aos bracos de
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um interferometro Mach-Zehnder (Duhem et al., 2000). Havera uma diferenca de fase que formara
um padrao com franjas de interferéncia quando a poténcia otica for re-acoplada para o nucleo pela

segunda LPG, como mostrado na figura 3.

Meio Externo

S LPG Cavidade LPG

{_1_‘{ A \{_l_\

= = I b

Casca |—>

Meio Externo

Figura 3: Diagrama da propagacao da luz em uma fibra gravada com duas LPGs em série

Viérios fatores externos interferem na propagacdo da luz na casca da fibra: a temperatura,
deformacdes mecanicas e também do indice de refragdo do meio externo que define as condicdes
de contorno do guia (para o caso de propagagdo na casca). A mudanga em qualquer um destes
fatores acarretara em modificagdes no indice de refragdo efetivo destes modos e conseqiientemente
uma mudancga no atraso de fase relativo entre os bragos do interferdmetro. Este atraso ¢ observado
no espectro de transmissdo como um deslocamento, em comprimento de onda, da posi¢do das
franjas. Este € o principio que permite sua utilizagdo em sensoriamento.

Comportamento semelhante pode ser observado quando se grava uma LPG, cliva-se a fibra
a uma distancia L/2 da rede e espelha-se a ponta. A poténcia oOtica injetada na fibra fica
preliminarmente confinada ao nucleo, porém ao atingir a LPG, ¢ dividida em duas partes. Uma
dessas partes continua sua propagacdo no nucleo, enquanto que a outra, associada aos

comprimentos de onda ressonantes da LPG, passa a se propagar na casca. Portanto, a LPG atua
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como elemento divisor de feixe, enquanto que os dois bragos interferométricos sdo compostos pelo
nicleo e pela casca da fibra oOtica. A luz que se propaga nestes dois bragos ¢é refletida pela
extremidade espelhada da fibra e combinada novamente no nucleo da fibra quando atinge
novamente a LPG. A luz que se propaga nesses dois bragos percorre caminhos 6ticos diferentes,
levando a uma diferenca de fase entre as ondas correspondentes e a formac¢ao de um padrdo de
franjas de interferéncia no espectro de transmissdo do dispositivo. O tamanho da cavidade ¢é o
dobro da distancia entre a LPG e o espelho, uma vez que o sinal 6tico percorre seu comprimento
duas vezes. Nesta configuragdo, o dispositivo opera de forma semelhante a um interferémetro de
Michelson.

A montagem classica do interferometro de Michelson envolve uma fonte de luz, um
detector, um divisor de feixe e dois espelhos (Hecht, 2002). Um diagrama pode ser observado na

figura 4.

Figura 4: Diagrama de um interferdmetro de Michelson classico (Hecht, 2002)
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O divisor de feixe “O” fica posicionado de forma a receber o sinal da fonte com um angulo
de 45°, na figura o detector fica localizado a 90° da fonte otica com os espelhos “M;” e “M,”
ocupando os lados opostos ao detector ¢ a fonte em relagdo ao divisor de feixe. Tem-se dois
caminhos oticos, ambos se iniciam na fonte, um deles chega ao divisor de feixe e ¢ refletido em
direcdo ao espelho M, que reflete a luz em direcdo ao detector, atravessa o divisor e termina no
detector (O-M,-O-D). O outro atravessa o divisor de feixe e ¢é refletido no espelho M; e novamente
refletido no divisor para chegar ao detector (O-M;-O-D). Cada caminho 6tico ¢ um dos bragos do
interferdmetro, para cada diferenca de comprimento de onda inteiro (0, 1, 2...) entre os bracos
ocorre interferéncia construtiva e para cada diferenca de meio comprimento de onda (1/2, 3/2,
5/2...) ocorre interferéncia destrutiva. Ao se mudar a distdncia percorrida pela onda de um dos
bracos se muda o padrao de interferéncia mudando a fase de uma das partes do sinal (Hecht, 2002).

Na analogia com a CLPG espelhada a fonte 6tica ¢ o LED, o divisor de feixe ¢ a LPG, e os
espelhos sdo a ponta espelhada na casca e no ntcleo. Um dos bragos do interferometro vem do
nucleo, passa pela LPG, continua pelo ntcleo, reflete no espelho, volta pelo nucleo, passa
novamente pela LPG e continua pelo ntcleo. O sinal do outro brago vem pelo nucleo, passa pela
LPG, ¢ acoplado para a casca, reflete no espelho, volta pela casca, ¢ reacoplado para o nucleo e
continua pelo nucleo.

O sinal 6tico que se propaga na casca ¢ influenciado pelos indices de refragdo do nucleo, da
casca ¢ do meio externo, enquanto que a parte que se propaga no nucleo depende apenas dos
indices de refracdo do nucleo e da casca. Sendo assim, a imersdo total ou parcial do interferometro
a fibra em um meio liquido leva a uma alteracdo nas condi¢des iniciais de casamento de fase entre
os modos acoplados no dispositivo e/ou nos modos que se propagam na casca resultando no
deslocamento das franjas de interferéncia do interferdmetro e/ou em mudancas em suas
intensidades relativas. Esse efeito pode ser usado para determinacao do indice de refracdo do meio

liquido ap6s uma calibrag@o prévia do sensor. Uma representacdo € feita na figura 5.
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Figura 5: Diagrama da poténcia 6tica propagada em uma LPG com a ponta espelhada (CLPG).

Quando se imerge apenas a cavidade, a LPG ndo estd em contato com o liquido e, portanto,
a resposta da CLPG passa ser fun¢cdo da LPG em contato com o ar e da cavidade parcialmente em
contato com o ar e parcialmente imersa no liquido. Nessa condi¢do, apenas o sinal 6tico que passa a
se propagar na casca da cavidade interage com o liquido, sendo que os efeitos dessa interagdo
dependem do indice de refragdo do liquido.

Trés casos sdo possiveis: quando o indice de refracao do liquido ¢ menor que o da casca,
quando o indice de refracdo do liquido ¢ igual ao da casca e quando o indice de refra¢dao do liquido
¢ maior que o da casca. No caso do indice menor o sinal que se propaga na casca ¢ confinado na
casca por reflexdo interna total e retorna a rede sem redugdo significativa de intensidade, apos ser
refletido no espelho. Quando o indice de refragdo do meio externo ¢ igual ao da casca ndo temos
mais o efeito de reflexao total e todo o sinal atravessa a casca em dire¢ao ao meio externo como se
tivéssemos uma casca infinita de indice de refracdo 1,458, no caso da silica. Quando o meio
externo ¢ composto de um liquido com indice de refracdo maior que o da casca continua-se nao
havendo reflexdo interna total, mas parte do sinal ¢ refletida por reflexdo de Fresnel na interface
(Hou et al., 2001). Os trés casos sao exemplificados na figura 6. No modelo utilizado foram
ignorados os efeitos de absor¢cdo do meio externo. Como veremos adiante, cada situagdo resulta

num comportamento caracteristico para operacao do dispositivo.
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Figura 6: Diagrama da poténcia dtica propagada uma LPG com a ponta espelhada quando a cavidade encontra-
se imersa em trés liquidos diferentes: a) um com indice de refracdo menor que o da casca; b) um com indice de

refracdo proximo do da casca; c) um com indice de refracdo maior que o da casca.
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CAPITULO 3

METODOLOGIA

Nas subse¢des seguintes serdo descritos os equipamentos e técnicas utilizados para a
producgdo e caracterizacdo dos dispositivos estudados neste trabalho, assim como a metodologia

adotada para analise dos dados.

3.1 TECNICAS DE PRODUCAO DOS DISPOSITIVOS SENSORES
3.1.1 Gravagao das LPGs

Todas as fibras apresentadas neste trabalho possuiam dopagem com germanio com o intuito
de aumentar a fotossensibilidade ao laser UV, apenas algumas foram hidrogenadas também.
Possuem diametro de (125,0£1,5) um, didametro da capa de (250+20) um e o indice de refragao da
casca (determinado experimentalmente com auxilio da equacdo 4) ¢ de 1,458. Para facilitar o
processo de gravacao se faz necessario, em alguns casos, remover a capa da fibra, o que apesar de
tornar o material mais suscetivel a efeitos mecanicos também expde a rede diretamente ao meio
externo.

As LPGs analisadas foram escritas incidindo ponto a ponto radiagdo UV na parte lateral da
fibra ao longo de sua porc¢ao longitudinal usando uma fonte emissora de radiacdo laser 248 nm, um
Excimero (Coherent - Xantos XS, KrF248) (Ewing, 2000). Algumas das redes utilizadas na parte
inicial deste trabalho foram gravadas usando um laser de Neodimio YAG (New Wave, Tempest-20
Nd:YAGQG) (Costa, 2009, Kawano, 2010).

A luz emitida pelo laser ¢ refletida em dois espelhos que tem como finalidade deslocar o
feixe até o plano da mesa otica. O feixe é muito largo necessitando ser filtrado espacialmente
atravessando uma iris, que colocada em sua abertura minima apresenta um didmetro ligeiramente

menor que 0,9 mm, mostrada na figura 7.
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Figura 7: Foto em detalhe da montagem experimental da gravacdo com laser Excimero

O feixe passa por uma lente convergente com alta transmissividade no UV e com distancia
focal de 50 cm, 10 cm apds a lente se encontra um espelho montado sobre um translador que faz a

luz incidir sobre o posicionador ajustavel, localizado a 41 cm do espelho, mostrado na figura 8.
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Figura 8: Foto do sistema de gravagédo da LPG inscrita no segmento de fibra 6tica previamente espelhada. A
linha amarela pontilhada representa o caminho 6tico percorrido pela radiacao emitida pelo laser até atingir a

fibra.

O diametro do feixe incidente foi calculado usando a equacao 6 (Chern e Wang, 1999).

24810~ % 51071
™ "zao—4

D=4 =8.10"%m (6)

Al

L=y
d

Onde:

e [} &0 tamanho do didmetro do feixe ao chegar na fibra (“spot size ) (2# LG™* m);
e A éo comprimento de onda do feixe incidente (248% 19~ "m);
o [ ¢adistancia focal da lente (5 % 10~ my;

o d éodidmetro da abertura da iris (8% 107 %m];
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A distancia do espelho movel ao posicionador da fibra ¢ de 39 cm, a distancia inicial do
espelho a lente é de 10 cm, o motor movimenta o espelho cerca de 2 cm, logo a distancia da fibra a
lente varia de 49 cm a 51 cm durante a gravagdo, uma diferenga pouco significativa. Além deste
ajuste horizontal a fibra ¢ presa a um posicionador micrométrico que permite um ajuste fino na
vertical para que haja a certeza de que o centro do feixe incidente esteja exatamente sobre a fibra.

Um notebook PC ¢é usado para controlar o laser por intermédio do programa que acompanha
o proprio laser e o motor do translador (Thorlabs — TDCO001). O programa possui a possibilidade de
se ajustar a quantidade de pulsos (1 — 9999), o tempo entre cada pulso (1 — 999=], a energia de
cada pulso (1,00 — 12,00 mJ), a frequéncia (10 — 00 £z + — LHz) e também se pode programa-lo
para que dispare uma quantidade especifica de pulsos entre intervalos pré-determinados. Estas
caracteristicas, somadas as do programa do translador que também pode ser programado para se
movimentar no tempo estipulado, torna o processo totalmente automatizado.

Para que a transmissdo de energia para o nucleo seja eficiente a capa da parte da fibra oOtica
que sera exposta ¢ removida, cerca de 3 cm, a seguir a fibra ¢ colocada no suporte metalico presa
por imas. Os parametros utilizados foram variados durante o trabalho, foram escritas redes com 40
a 120 pontos, mas a maioria com 60, foram testados os periodos de 390 um, 395 pm, 397 um, 400
um e 407 um sendo que houve preferéncia por 400 pm pois este cria redes com o vale de absorc¢ao
central em 1550 nm, o centro do nosso analisador de espectros. A quantidade de pulsos variou de
300 a 15000, o tempo entre cada pulso de 10s a 30s, o tempo de exposicao de 12s a 100s, a energia
de cada pulso de 8 mJ/cm” a 12 mJ/cm” e a freqiiéncia de 100 Hz a 400 Hz.

3.1.2 Espelhamento das LPGs

A escrita da CLPG ¢ feita de forma semelhante a especificada nas se¢des anteriores para a
LPG. Porém, apos a gravacao da rede e sua caracterizagdo, as fibras sao clivadas e espelhadas. A
LPG ideal para se espelhar deve apresentar algumas caracteristicas, vale de absor¢do com pequena
largura de banda e posicionado na regido central do analisador de espectros utilizado, no caso, 1550
nm. Deve também apresentar um vale de amplitude de 3,5 dB, isto porque para obter o espectro de
interferéncia mais visivel o ideal ¢ que metade da luz acople para modos de casca e a outra metade
permanec¢a no nucleo, o que ocorrera com uma rede de 3 dB. Mas como sempre existem algumas
perdas nas emendas e no espelhamento ¢ seguro utilizar uma com amplitude um pouco maior.

O préximo passo ¢ decidir qual o tamanho da cavidade ideal, isto pode variar de acordo com

0 objetivo ou a aplicacdo especifica. Se o objetivo for de obter uma camara de interferéncia de 8 cm
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se deve clivar a fibra a 4 cm da rede, pois a luz ird passar duas vezes por esta parte. A clivagem ¢
parte critica do processo porque ¢ diretamente relacionada com a refletividade final que permitira
uma melhor interferéncia e, conseqiientemente, um espectro com franjas de interferéncia mais
visiveis e faceis de analisar.

Conecta-se uma extremidade da fibra em um circulador que levard o sinal de reflexdo do
LED (MRV Communications, Superlum, Pilot — 2) ao OSA (Optical Spectrum Analyser, Anritsu-
MS9710B, com resolugdo de 0,5 nm, estabilidade minima em comprimento de onda de + 5 pm e
acuracia da estabilidade de nivel de + 0,02 dB), a outra extremidade ¢ pendurada na vertical com a
ponteira apontando para baixo, uma mistura quimica ¢ preparada e colocada exatamente na altura
da ponta como mostrado na figura 9. Dentro da mistura ocorrerd uma rea¢do que depositard uma

pelicula de prata na fibra, esta reacao ¢ dada pela equagao 7:

RCHG 3+ 2Ag(NHy),0H: ;3 — RT OoNHy T N8y + Halin + Agia (7N

(4) (5 1-LED
D 2-088
f—\\‘ 3 - Circulador
o| — — - 4 _ Fibra dtica
Q O : 3 - Suporte para fibra Jdeixando &
/ mesma suspensa vericalmente)
G- LPG
7 - Cavidade
(21 5 - Extremidade espelhads
9 - Substancia para espelhamento
m}
O (6)
m]
O (7)
—————— B (5

Figura 9: Representacdo da montagem experimental do espelhamento das LPGs

Para efetuar o espelhamento, o segmento de fibra foi, preliminarmente, clivado de forma a se
obter uma superficie plana e perpendicular ao eixo longitudinal da fibra. Na sequéncia, foi realizada

a deposi¢ao quimica de um filme de prata sobre a extremidade clivada. Essa deposi¢ao foi obtida
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por meio da reacdo quimica de 6xido-reducdo, em meio basico, entre uma solucio aquosa de nitrato
de prata e uma solugdo aquosa de glicose. Para tanto, foram inicialmente preparadas trés solugdes:
solucao 4 - contendo 1000 mL de 4gua destilada, 90 g de agucar, 175 mL de alcool etilico e 4 mL
de 4cido nitrico; solu¢do B - composta de 15,5 mL de 4gua destilada e 1 g de nitrato de prata; e,
solu¢do C - composta por 5 mL de dgua destilada e 0,5 g de soda caustica. Com o auxilio de um
conta-gotas adicionou-se hidroxido de amoénio a solugdo B até que a mistura assumisse uma
tonalidade escura. Mantendo o volume em constante agitacdo, continuou-se a adicionar hidroxido
de amonio até que a mistura recuperasse uma tonalidade clara. A mistura foi, entdo, incorporada a
solucao C. Como resultado foi evidenciado uma mistura novamente com tonalidade escura. Mais
uma vez, sob constante agita¢ao, adicionou-se gradualmente hidréxido de amonio até que a mistura
recuperasse a tonalidade clara. Por fim, 6 mL da solucdo 4 foram incorporados a mistura que
imediatamente assumiu uma tonalidade escura, indicando o inicio da reacdo quimica de redugdo da
prata. A extremidade clivada da fibra foi, entdo, introduzida nessa mistura com o intuito de atuar
como substrato para a deposi¢cdo da prata. Apos aproximadamente 20 minutos, o segmento de fibra
foi retirado da mistura com tonalidade escura, sendo apoiado em uma superficie rigida de modo que
a extremidade com prata ficasse livre para secar por mais aproximadamente 40 minutos.

Apenas a ponta deve ser espelhada deixando o minimo possivel da cavidade com uma
camada de prata pois este substrato pode fazer surgir Plasmons de Superficie que ndo sdo desejados
no experimento em questdo (Homola et al., 1999).

Com uma clivagem eficiente se observa reflexdo de até 4% apenas na interface fibra-ar,
quando a deposi¢do da prata comeca esta reflexdo sobe e ¢ monitorada continuamente com o intuito
de saber a eficiéncia e dependéncia temporal da reacdo. Quando o sinal para de crescer € porque a
reacdo chegou ao equilibrio, isto acontece apos a fibra estar imersa de 10 a 15 minutos.

Inicialmente as redes eram gravadas nas fibras com o laser de excimero e em seguida
espelhadas. Com o objetivo de monitorar a formacao da rede durante todo o processo de gravagao
as fibras foram primeiro espelhadas, depois levadas ao laser de excimero, conectadas a um medidor
portatil de espectro de reflexdo, SM (OSI — Optical Sensing Interrogator, 125 SM — Micron

Optics), e entdo gravadas.



40

3.2 CARACTERIZACAO QUANTO AO INDICE DE REFRACAO DOS DISPOSITIVOS
SENSORES
3.2.1 Caracterizacao das LPGs

Depois de realizada a gravagdo, as redes de periodo longo sdo caracterizadas quanto ao
indice de refragdo sendo sistematicamente imersas em materiais de indice crescente e anotado o
deslocamento do vale central de absor¢ao. Com este fim elas sio emendadas em fibras comuns com
conectores Oticos e levadas ao laboratorio onde se encontra o analisador de espectros (OSA —
Optical Spectrum Analiser). Com o intuito de minimizar os efeitos de sensibilidade cruzada na
resposta da LPG (Bhatia, 1996; Kamikawachi et al., 2007), as duas extremidades da fibra 6tica que
contém a rede foram fixadas sobre suportes, mantendo-a sob tensdo longitudinal constante. A
temperatura ambiente também ¢ monitorada durante todo o processo utilizando-se um termometro
de mercario (Incoterm 169351/03) com resolu¢do de +0,5°C. Uma vez antes de comegar o
experimento e outro ao final do mesmo, e com auxilio de outro cabo 6tico, este conectado ao OSA
e a fonte dtica, ¢ medido o espectro do LED diretamente, este sera usado de referéncia quando em
comparacao com a rede gravada.
Em uma extremidade da fibra ¢ conectada a fonte Otica, um LED superluminescente
(MRV Communications, Superlum — Pilot 2, centrado em 1547,1 nm e com 54,8 nm de largura de
banda a meia altura) e na outra o analisador de espectros 6ticos (Anritsu-Ms9710B, com resolugao
de 0,1 nm e estabilidade minima em comprimento de onda de + 5 pm), este se comunica com o
computador para a leitura do espectro de transmissdo do dispositivo otico. A regido contendo a
LPG nao fica em contado com o vidro, havendo uma estreita folga, suficiente para encaixar uma
lamina de vidro, de tal forma que a mesma também nao se encoste a fibra. Um diagrama pode ser

visto na figura 10.
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Figura 10: Representacdo da montagem experimental das medidas de caracterizacdo de LPG

Como o objetivo ¢ medir o indice de refragdo foi escolhida uma quantidade de amostras que
formasse um espago amostral significativo desta grandeza, as substancias escolhidas foram: ar;
agua deionizada; etanol; gasolina; aguarras; querosene; biodiesel de 6leo de soja e dleo de soja. Os
liquidos sao medidos na ordem apresentada, para as trés primeiras amostras nao ¢ necessario limpar
a rede, ap6s a gasolina a cada nova amostra o etanol ¢ usado na limpeza.

A lamina de vidro ¢ posicionada antes dos fluidos serem depositados sobre a LPG, estes
com o auxilio de um conta-gotas. Para cada medida realizada com uma substancia o conta-gotas ¢ a
lamina sdo lavados e a rede € imersa em etanol para que sejam retirados quaisquer detritos.

O etanol foi escolhido como substancia de referéncia com o objetivo de garantir que a cada
medida as condi¢des sejam as mesmas daquelas quando o experimento teve inicio. No comego de
uma série de medidas a LPG ¢ colocada em contato com etanol e o espectro ¢ salvo de modo a
servir de referéncia do estado inicial do experimento. Apds cada medida a rede ¢ imersa no etanol

de forma a efetuar a limpeza retirando os resquicios do liquido medido anteriormente. Durante a
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limpeza o espectro da rede ¢ monitorado e comparado com o salvo no inicio do experimento, a
limpeza continua até que os espectros comparados estejam idénticos indicando que a rede voltou a
suas condigdes iniciais € estd limpa.

Como referéncia o indice de refracdo de cada liquido foi medido com um refratometro de
Abbe (Bausch & Lomb - operando em 589,3 nm e com resolucdo de £0,0001) mostrado na figura
11.

05/05/2009

Figura 11: Refratdmetro de Abbe usado nas medidas de indice de refragdo (Bausch & Lomb).

3.2.2 Caracterizagao das CLPGs

Ao contrario das LPGs o sinal das CLPGs ¢ detectado na reflexdo do feixe, assim para
verificar a resposta quando em contato com substancias com diferentes indices de refragcdo foi

estruturado um sistema de caracterizagdes, cujo diagrama esquematico ¢ ilustrado na Figura 12..
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Figura 12: Representacdo da montagem experimental das medidas de caracterizacdo de CLPG

O segmento de fibra que contém a CLPG foi fixado num suporte rigido de modo que a LPG
e a meia cavidade ficassem livres e pudessem ser introduzidas em recipientes contendo diferentes
amostras liquidas. A outra extremidade do segmento de fibra que contém a CLPG foi acoplada a
uma das portas de um circulador 6tico de 3 portas. Assim, conectando as outras duas portas do
circulador 6tico individualmente a um LED superluminescente (MRV Communications, Superlum
— Pilot 2, centrado em 1547,1 nm e com 54,8 nm de largura de banda a meia altura) e a um
analisador de espectros oOticos (Anritsu-MS9710B, com resolucdo de 0,5 nm e estabilidade minima
em comprimento de onda de £ 5 pm) foi possivel mensurar o espectro do reflexdo associado com a
CLPG para um faixa em comprimento de onda variando entre 1545 nm e 1575 nm. Os espectros de
reflexao lidos no analisador de espectros 6ticos foram transferidos, via protocolo RS-232, para um
computador com o intuito de armazena-los.

A CLPG ¢ posicionada em um suporte com a ponteira espelhada apontando para baixo,
agora nao se pode mais usar o conta gotas pois a cavidade deve ser totalmente imersa no liquido,
neste exemplo a melhor maneira € usar beckers para cada substancia analisada. As medidas sao
feitas imergindo a cavidade inteira no liquido para todos os fluidos, e depois disso a propria rede €

imersa, como mostrado na figura 13, esta ¢ uma forma de comparar a CLPG com a LPG.
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Figura 13: a) Rede e cavidade, de 4 cm, imersa no liquido. b) Cavidade de 4 cm totalmente imersa no liquido. ¢)
Cavidade de 4 cm com apenas 0,8 cm da cavidade imersa no liquido.

Cada recipiente foi devidamente higienizado e preenchido com as substancias a serem
analisadas, sendo estas: (a) agua deionizada, (b) alcool etilico, (c) gasolina, (d) aguarras, (e)
querosene, (f) biodiesel de dleo de girassol e (g) dleo de girassol.

Para cada medida realizada com uma substancia o Becker ¢ trocado e a rede ¢ imersa em
etanol para que sejam retirados quaisquer residuos. Esta etapa de limpeza dura geralmente alguns
minutos para a maioria dos mensurandos, alguns como o 6leo podem levar até quinze minutos, € ¢
terminada quando o espectro da rede apresenta as mesmas caracteristicas de quando estava imersa
na substancia de referéncia, o etanol.

Simultaneamente, o indice de refragdo de cada liquido foi medido com um refratdmetro de
Abbe (Bausch & Lomb - operando em 589,3 nm e com resolugao de +£0,0001) como referéncia.

Os mesmos procedimentos adotados na caracterizagdo das sensibilidades ao indice de
refragdo do meio externo das LPG sdo utilizados na caracterizagdo das LPG acopladas em série
com a diferenca de se monitorar o espectro de reflexdo ao invés do de transmissdo e de,
adicionalmente, se medir a contribui¢ao da por¢do da cavidade imersa analisando-se o espectro de
reflexdo do dispositivo quando tamanhos de segmentos diferentes estdo em contato com o fluido de

interesse.
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3.2.3 Estudo da cavidade

A analise da cavidade ¢ feita de modo semelhante as caracterizagdes vistas anteriormente,
em um primeiro caso foi alterado o tamanho fisico da cavidade e espelhada a ponteira novamente.
Uma rede foi gravada e a extremidade espelhada a 10 cm do inicio da mesma, ou seja, uma camara
de interferéncia de 20 cm. Apds o espectro ser salvo, da mesma forma que os relatados
anteriormente, se corta a ponteira diminuindo a cavidade para 7 cm, cadmara de 14 cm. Este teste foi
feito para 20 cm, 10 cm, 5 cm, 4 cm e 2 cm de camara, cavidades de 10 cm, 5 cm, 2,5cm,2 cme 1
cm respectivamente, sempre repetindo o processo de espelhamento.

Outro estudo realizado foi o da por¢do da cavidade imersa no liquido. Com uma camara de
interferéncia de 4 e 6 cm coloca-se em contato com o liquido apenas 1 cm, depois 2 cm, em seguida
3 cm e assim por diante, com incrementos de 1 cm até a cavidade inteira estar submersa.

Para as medidas da mistura petrodiesel-biodiesel algumas modificagdes foram feitas, a
imersdo da CLPG nos liquidos foi feita através de um motor vertical de forma a se poder afirmar
com mais precisdo quanto da cavidade estd em contato com o mensurando. Devido a este artificio
ao invés de beckers usaram-se tubos de ensaio presos a um suporte especialmente montado para

este experimento. A figura 14 ¢ uma foto do sistema.

Figura 14: Foto do sistema de medida montado para o estudo da cavidade.
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Todos os outros procedimentos, como a limpeza, permanecem inalterados. Além da posi¢ao
absoluta do motor também ¢é necessario determinar o momento exato de contato da fibra com o
liquido. As incertezas na medida volumétrica causavam uma mudancga na altura do liquido no tubo
de ensaio e fazia com que a cada medida o ponto de contato da fibra com o liquido ocorresse em
uma posicao diferente na escala do motor. Devido a efeitos de interface no momento exato de
contato o espectro da LPG se torna extremamente ruidoso, este ruido permanece ao se fazer novas
aquisi¢des no mesmo ponto e apenas neste ponto. No passo seguinte o ruido desaparece e a linha de
base do espectro da LPG se desloca 1 dB em todos os comprimentos de onda. Na figura 15 a linha
de base passa de 16 dB para 15 dB. A posicao em que ocorre o ruido foi padronizada como o zero e

o quanto da cavidade entra em contato com o liquido ¢ contado a partir deste ponto de referéncia.
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Figura 15: Grafico da LPG exatamente antes de entrar em contato com a 4gua, ao entrar em contato e
exatamente depois.
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3.3 TECNICA PARA AVALIACAO DOS ESPECTROS DOS DISPOSITIVOS SENSORES

Com o espectro de transmissdo da LPG adquirido ¢ feito um tratamento para facilitar a
analise dos dados. Todos os graficos foram tratados com o auxilio do programa Microcal Origin v
6.0. O OSA fornece os graficos em comprimento de onda (nm) por poténcia (Watts) em escala

linear, um exemplo ¢ dado na figura 16.
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Figura 16: Espectro do LED conectado diretamente no OSA e espectro de transmissdo de uma LPG em contato
com o etanol.

Esses dados sdo dependentes da poténcia do LED, o que se estd procurando ¢ a perda de
intensidade no sinal de transmissdo da rede em relagdo a este sinal de entrada. E interessante dividir
este sinal pelo grafico gerado quando a fonte de luz, neste caso o LED, est4 conectada diretamente
no analisador de espectros através de uma fibra 6tica comum, o resultado disto € mostrado na figura
17a. A seguir o grafico ¢ invertido para que se possam visualizar os vales como picos de forma a se
poder ajustar as curvas gaussianas necessarias na extracao de suas caracteristicas interferométricas

como largura de banda, amplitude e comprimento de onda central (figura 17b).
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Figura 17: a) Espectro de transmissao do alcool dividido pelo espectro do LED.
b) Espectro de transmissédo do alcool dividido pelo espectro do LED e invertido em relagédo ao eixo X.

Na figura 18 pode ser vista a curva vermelha aproximada pelo programa de computador
com as curvas verdes representando cada um dos picos. E o centro de cada curva que determinara o

comprimento de onda central de cada um dos vales originais.
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Figura 18: Espectro invertido do alcool dividido pelo espectro do LED com a curva (em vermelho) aproximada
através de multiplas gaussianas (em verde).

Para a apresenta¢dao do grafico em dB se faz necessario dividir o logaritmo da poténcia
encontrada quando o sinal passa pela rede pelo logaritmo da poténcia do LED conectado
diretamente por uma fibra 6tica comum, o resultado ¢ multiplicado por dez, como na equagdo 8 e

na figura 19.
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y(iR) = 10 % log ) ®)

Onde:
o ¥(dB) ¢acolunado eixoy em escala dB;
o ¥ ¢ a coluna do eixo y original do espectro de transmissao (em Watts);

e lad ¢ acolunado eixo y do espectro de transmissdo do LED (em Watts};
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Figura 19: Grafico do espectro de transmissdo do etanol dividido pelo espectro do LED em escala logaritmica
com uma seta indicando a intensidade do maior vale.

Agora se pode afirmar que o maior vale de atenuacdo do sinal da fibra quando em contato
com o etanol possui uma intensidade de 3,5 dB aproximadamente, este tratamento torna os dados

mais praticos de se comparar com os da literatura e experimentos anteriores.
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As LPGs que foram posteriormente espelhadas foram gravadas com os parametros

apresentados na tabela 1:

Tabela 1: Pardmetros de gravacéo das LPGs que foram espelhadas posteriormente.

N°. De | Energia por |Periodo|Tamanho da| Frequéncia [ N°. de pulsos | Tempo de

pontos [ pulso (mJ) (um) rede (cm) (H2) por ponto | exposicao(s)
LPGlI 60 10 400 2.4 300 6300 21
LPG2 60 11 400 2.4 300 6300 21
LPG3 60 8 400 2.4 300 10500 35

Outros parametros que influenciam as caracteristicas espectrais das LPG sdo a uniformidade

do periodo da rede e a amplitude da modulagdo de indice. Em uma LPG ndo-saturada a nao

uniformidade na periodicidade da rede provoca um alargamento espectral enquanto que uma maior

modulagdo de indice provoca um aumento na eficiéncia da LPG.

O espectro de transmissao da LPGI recebeu o tratamento exemplificado no capitulo

anterior, foi dividido pelo espectro do LED em escala logaritmica. E facil ver na figura 20 uma

banda de atenuagdo bem pronunciada de cerca de 4 dB no comprimento de onda de 1580 nm. Neste

caso a rede estd em contato apenas com o ar ¢ a luz é acoplada para modos de casca que ndo sdo

detectados na transmissao, a parcela dessa atenuagdo € o vale da figura 20.
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Figura 20: Espectro de transmissdo da LPG1 dividido pelo espectro do LED em escala logaritmica em contato

4.1.2 Andlise espectral da LPG e verificagao de sua resposta quanto ao indice de refracao

com o ar.

Fazendo a caracterizagdo completa quanto ao indice de refracdo da LPGI para dgua, etanol,

gasolina, aguarrds, querosene, biodiesel de 6leo de girassol e 6leo de girassol, os espectros de

transmissao sdo visualizados na figura 21 e seus respectivos indices de refragdo medidos na tabela

2. O erro do indice mostrado na tabela ¢ o desvio padrao de 3 medidas diferentes feitas no mesmo

dia para o mesmo mensurando. O indice de refragdo do ar foi inferido e o indice de refragdo da

casca da fibra segundo estudo anterior ¢ 1,457 (Possetti, 2009).

Tabela 2: Indices de refracio medidos com o refratdmetro de Abbe. O erro é o desvio padréo da série de
medidas. As substancias com indice de refracdo maior que o da casca da fibra estdo marcadas em vermelho.

indice de Substancia
Refracao
1,0000 Ar

1,3327+0,0001 Agua
1,3612+0,0002 Etanol
1,4188+0,0048 Gasolina
1,4355+0,0005 Aguarrés
1,4407+0,0003 Querosene
1,4576+0,0004 Biodiesel de girassol
1,4697+0,0008 Petrodiesel S500
1,4738+0,0004 Oleo de girassol
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Figura 21: Espectros de transmissdo da LPG1 divididos pelo espectro do LED em escala logaritmica com os
indices de refracéo das substéncias imersas.

Com o aumento do indice de refragdo das substincias os espectros sofrem um desvio para o
azul, por exemplo, o vale da resposta da LPG para o etanol se encontra 3,66 nm mais para a
esquerda que o vale da resposta da LPG para o ar. Os liquidos com indice de refragdo maior que o
da casca se comportam de maneira totalmente diversa dos outros, quando a LPG entra em contato
com eles o vale de atenuacdo ¢ muito mais largo e nao sofre o desvio para o azul observado nos
outros casos, o acoplamento para modos de casca ndo ¢ favorecido e observa-se um vale muito

menos pronunciado que os das substancias com indice menor que o da casca (Kamikawachi, 2007).

4.2 ANALISE ESPECTRAL DAS CLPGS

4.2.1 CLPGs obtidas por meio do espelhamento de um segmento de fibra que contém uma LPG

As LPGs sao bons transdutores de indice de refragdo para substancias com indice menor que
a casca, quando o indice ¢ igual o vale de atenuacdo desaparece e quando o indice ¢ maior uma

pequena atenuacdo ¢ observada, mas com baixa sensibilidade. Logo, prosseguiu-se para o
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espelhamento das LPGs para formar CLPGs, com elas se adquire o espectro de reflexdo e pode se
observar a formacao de mais de um vale indicando efeitos de interferéncia.

Observa-se na figura 22 um deslocamento em comprimento de onda devido a mudanga na
condi¢do de guiamento na rede, houve alteragdo no espectro da LPG imersa no etanol, 4,28 nm em
relacdo ao ar em comprimento de onda, € uma variagdo pequena na forma, ambas em relacdo ao
espectro da LPG no ar. Este comportamento indica que quando a rede e a cavidade estdo em
contato direto com o mensurando hd um deslocamento para menores comprimentos de onda
conceituamente similar ao que ocorre para a LPG, porém mais pronunciado em 0,62+0,05 nm para

a esquerda.
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Figura 22: Espectros de reflexdo da CLPG1 divididos pelo espectro do LED com a cavidade e a rede imersa no
ar, etanol, biodiesel de girassol e 6leo de girassol em escala logaritmica.

Ao se imergir completamente a CLPG em um liquido com indice de refracdo igual ou maior
que o da casca da fibra otica de silica, as condi¢des de contorno do guia de onda sao modificadas,
induzindo uma condicao de guiamento vazante que altera as caracteristicas do acoplamento entre os
modos de casca e de nucleo. Na particular situagdo em que o indice de refragdo do liquido ¢ igual
ao indice de refracdo da casca, a interface entre a casca da fibra Otica e o meio externo deixa de

existir e, consequentemente, o sinal Otico ¢ acoplado para modos de radiacdo em todos os
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comprimentos de onda. Por isso, o espectro de reflexdo da CLPG completamente imersa no liquido
com indice de refracdo igual a 1,458 é quase plano e ndo apresenta nenhuma banda de atenuagio
como a que pode ser observado na curva verde da figura 22.

Como os liquidos com indices de refragdo maiores que o da casca desfavorecem o
acoplamento para modos de casca da rede, uma solugdo foi imergir apenas a cavidade deixando a
rede em contato com o ar. Nesta configuracao os espectros da LPG quando imersa no etanol e no ar
se deslocam menos em comprimento de onda, 1,3 nm, e sofrem uma pequena variagdo em
intensidade, como pode ser observado na figura 23. O que ocorre ¢ que a luz que se propaga no
nucleo interage com a rede, no ar, e acopla parte da intensidade para modos de casca, de forma
semelhante a quando estava totalmente imersa no ar. Como ¢ essa a interagdo que causa 0 maior
desvio em comprimento de onda, as varias substancias colocadas em contato com a rede alteram a
posicao em comprimento de onda da curva espectral em até 3 nm em relagdo ao caso da cavidade e
rede imersas.

O sinal se propaga paralelamente em modos de casca e modos de ntcleo quando entra na
cavidade que esta em contato com o liquido de interesse, no caso do etanol uma pequena perda de
guiamento ocorre e parte da luz ¢ irradiada para o liquido, isto pode ser observado na diferenca de
amplitude da linha vermelha em relacdo a preta na figura 23. O mais interessante € o
comportamento dos liquidos com indice de refracdo superior ao da casca, seu vale de atenuacgdo
agora aparece bem definido, mas sem indicacdo de interferéncia, parecido com o vale do espectro
de transmissdo de uma LPG comum. Uma hipdtese para este comportamento € que estd se vendo
no grafico o sinal que nao foi acoplado para a casca e se propagou apenas pelo nicleo na ida e na
volta. Também se observa pequenas atenuagdes, devido ao campo evanescente, quando o sinal se
propaga na cavidade imersa no liquido. Os modos de casca foram perdidos para o liquido por causa
da condicdo de guiamento vazante gerada pela interface casca/liquido com pequena diferenca de
indice de refracao, cerca de 0,001.

Os efeitos de perda de guiamento observados na LPG e na CLPG devidos a rede estar
imersa ndo sdo significativos neste caso, ¢ a condi¢do de guiamento da casca quando em contato
com o liquido de indice similar ¢ que causa a perda de sinal. A LPG ¢ a principal responsavel pelo
deslocamento em comprimento de onda observado na figura 22, mas também existe uma
contribuicdo menor da cavidade. Na figura 23 uma pequena variagdo em comprimento de onda
pode ser notada e este deslocamento, dependente do indice de refracdo do liquido, tem origem na

cavidade.
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Figura 23: Espectros de reflexdo da CLPG1 divididos pelo espectro do LED com apenas a cavidade imersa no

ar, etanol, biodiesel de girassol e 6leo de girassol em escala logaritmica.

Este ¢ um caso que permite uma boa visualizagdo da atenuacao do espectro da LPG, quando

a cavidade estd imersa no 6leo de girassol e no biodiesel, apresentando um vale de 5 dB.

A intensidade da atenuagdo ¢ dependente do liquido externo mas pouco varia na figura 23

pois todo o sinal se propagando na casca foi irradiado. Os espectros da LPG no biodiesel e no 6leo

sdo de amplitude similar e formados por apenas um vale sem as franjas de interferéncia observadas

nos espectros da LPG no ar e no etanol tornando a comparagao com estes dificil.

Esta CLPG pode ser utilizada como elemento sensor mas como a variagao de amplitude e o

deslocamento em comprimento de onda sdo pequenos resultaria em um sensor de baixa

sensibilidade.
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4.2.2 CLPGs obtidas por meio da gravacdo direta em um segmento de fibra espelhada

Os parametros utilizados na gravacao das CLPGs gravadas apos o espelhamento sao

mostrados na tabela 3:

Tabela 3: Pardmetros de gravacéo das CLPGs que foram espelhadas antes da gravacéo

N°. de [ N°. de pulsos | Tamanho da | Energia por [Periodo| Meia Cavidade

pontos [ por ponto rede (cm) pulso (mJ) (um) (cm)
CLPGa 60 10500 2,40 8 400 6
CLPGb [ 60 10500 2,34 10 390 4

As franjas de interferéncia s6 puderam ser observadas com boa visibilidade nas CLPGs

gravadas em fibras previamente espelhadas. Cada vale tem cerca de 2 dB de amplitude e separacao

de 10 nm em comprimento de onda com boa visibilidade. Na figura 24 estd o grafico do espectro

dividido pelo LED em escala logaritmica da CLPGb em contato com o ar.
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Figura 24: Espectro de reflexdo da CLPGb dividido pelo espectro do LED no ar em escala logaritmica.
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Tanto as LPGs gravadas e depois e espelhadas, quanto as fibras espelhadas e depois
gravadas podem ser utilizadas como sensores de indice de refragdo nos mesmos casos em que uma
LPG poderia. Uma vantagem em utilizar as CLPGs espelhadas invés das LPGs ¢ o uso de um
sensor que esta localizado na ponta do segmento de fibra (reflexdao) em contraste com as LPGs que
tem seu elemento sensor localizado no meio do segmento de fibra sendo necessario duas
extremidades para a medi¢do (transmissdo). Outra vantagem ¢ a relativa diminuicao da largura de
banda dos picos de resposta o que aumenta a resolugcdo do sistema caso o objetivo seja um sensor
refratométrico, um exemplo ¢ a LPG da figura 20 com largura de banda de cerca de 20 nm e a
CLPG da figura 24 com largura de banda de cerca de 5 nm. As CLPGs espelhadas também sao
mais sensiveis a mudangas no indice de refragdo que as LPGs por dois motivos, além da
contribuicao da rede ha também a contribuicao da cavidade para o deslocamento do espectro e o
sinal ¢ acoplado duas vezes, ao passar pela LPG na ida e na volta (Possetti et al., 2008).

Foi realizada a caracterizagdo quanto ao indice para ambas as CLPGs com a rede e a
cavidade totalmente imersas e com apenas a cavidade imersa. Na figura 25 estdo comparados os
espectros da dgua, etanol e gasolina em relagao ao LED, em escala logaritmica ¢ em contato com a
cavidade e com a rede e apenas a cavidade para a CLPGb. Para o espectro do mensurando em
contato com a rede temos propriedades muito similares a de uma LPG com um forte desvio para o
azul da ordem de 5 nm para cada mudanca de 0,05 no indice de refragdo. Também ¢ importante
observar que a forma do grafico se mantém relativamente constante com o aumento do indice de

refracdo, da agua para a gasolina.
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Figura 25: a) Espectro de reflexdo da CLPGb com a cavidade e a rede em contato com a agua, o etanol e a
gasolina divididos pelo LED e em escala logaritmica (acima). b) Espectro de reflexdo da CLPGb com apenas a
cavidade em contato com a 4gua, o etanol e a gasolina divididos pelo LED e em escala logaritmica (abaixo).

A Figura 26 apresenta os espectros de reflexdo da CLPGa totalmente imersa nos
diferentes liquidos. Nota-se que as franjas interferométricas presentes no espectro de reflexdo do
dispositivo quando o meio externo ¢ o ar também estdo presentes nos espectros de reflexdo da
CLPGa totalmente imersa nas substancias com indices de refracdo iguais a 1,333 e 1,361.
Entretanto, esses dois Ultimos espectros estdo deslocados em comprimento de onda em
aproximadamente 0,9 nm, sendo que as franjas interferométricas associadas com a substancia de
maior indice de refragdo se posicionam em comprimentos de onda menores que aqueles associados

com a substancia com indice de refragdo menor.
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Figura 26: Espectros de reflexdo da CLPGa quando completamente imersa na agua, etanol, biodiesel de canola e
petrodiesel.

Ao colocar CLPGb em contato com o biodiesel de girassol e o 6leo de girassol, figura 27a,
ela se comportou como uma LPG, depois de retirada a linha de base observou-se uma atenuacdo de
aproximadamente 1 dB e as franjas de interferéncia desapareceram, comportamento analogo ao da
figura 26. Isso ¢ condizente com o esperado da analise tedrica feita na figura 6, pois 0s mesmos
fendmenos que causam o guiamento vazante quando a LPG estd em contato com substancias de
indice maior que a casca ainda existem e causam a mesma perda de guiamento para as LPGs em
série. Justamente para eliminar este problema que impede a analise dos espectros de biodiesel e
6leo de forma apropriada ¢ que em seguida eles foram colocados em contato apenas com a
cavidade. Na figura 27b observa-se comportamento semelhante ao da figura 23, os vales de
atenuacdo para o biodiesel e o 6leo aparecem nitidos, aqui em 1555 nm aproximadamente, mas
ainda ndo ha formacdo de franjas de interferéncia. Uma possivel hipotese levantada durante as
discussdes dos dados propds que para estes liquidos de indice superior ao da casca a luz que ¢
acoplada para modos de casca ao passar pela primeira LPG ¢ irradiada para o liquido deixando
apenas o sinal que foi e voltou pelo nicleo ser detectado, isto elimina um dos bragos do

interferometro e impede a ocorréncia da interferéncia.
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Figura 27: a) Espectro de reflexdo da CLPGb com a cavidade e a rede em contato com o ar, o biodiesel de
girassol e o 6leo de girassol divididos pelo LED e em escala logaritmica (acima). b) Espectro de reflexdo da
CLPGb no ar e com apenas a cavidade imersa no biodiesel de girassol e no 6leo de girassol divididos pelo LED e

em escala logaritmica (abaixo).
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4.2.3 Contribui¢do da cavidade da CLPG na resposta ao indice de refragao

A imersdo de toda a cavidade (figura 27b) falhou em proporcionar um modo efetivo de
medir o indice de refragdo de liquidos com indice maior que o da casca, pois os espectros da
CLPGbD quando apenas a cavidade estd imersa no biodiesel e no 6leo sdo praticamente idénticos. Se
a luz propagada na casca ndo fosse fortemente atenuada como ocorre no caso de toda a cavidade
imersa, a interferéncia voltaria a ocorrer e algo sobre o meio externo poderia ser inferido, logo a
solucdo proposta foi um estudo de partes da cavidade imersas para que houvesse apenas uma
pequena atenuagdo do sinal dos modos de casca e o espectro de interferéncia ainda fosse observado.
Para a CLPGa testou-se 4 cm, 2 cm, 0,8 cm e 0,4 cm de cavidade imersa conseguindo os melhores
resultados (maior visibilidade das franjas do espectro da LPG no 6leo em relagdo ao biodiesel) para
2 cm e 0,8 cm, para a CLPGD testou-se 2 cm, 1 cm, 0,8 cm e 0,4 cm, sendo 1 cm e 0,8 cm os
melhores segundo os mesmos critérios.

Quando somente a meia cavidade ou parte dela é imersa na amostra, o sinal 6tico que se
propaga no nucleo ao atingir a LPG ¢ acoplado para modos de casca, em uma condi¢ao de
guiamento convencional. Assim, o comprimento de onda central da envoltoria das franjas de
interferéncia evidenciadas no espectro de reflexdo da CLPG ¢ determinado principalmente pela
substancia que esta em contato com a LPG (no caso o ar), independente do liquido que esta em
contato com a meia cavidade. No entanto, o sinal 6tico que foi acoplado para a casca se propaga
pela meia cavidade. O meio externo a cavidade altera o indice de refragdo efetivo da casca e,
consequentemente, modifica a condi¢do de guiamento e o caminho 6tico do sinal que se propaga na
casca. Desta forma, a visibilidade e posi¢do das franjas de interferéncia observadas no espectro de
reflexdo da CLPG irdao depender do indice de refracdo do meio externo a cavidade.

Com 25% da cavidade da CLPGb submersa ¢ notavel o surgimento de franjas de
interferéncia no espectro de reflexdo no o6leo. Na figura 28 também ¢ possivel observar que o
espectro do 6leo aparenta um desvio de cerca de 1 nm para o azul em relagdao ao espectro do ar. O
biodiesel também sofre certa alteragdo em relacao a figura 24, mas ndo chega a ter um efeito

interferométrico bem visivel.
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Os espectros de reflexdo da CLPGa quando somente 1,0 cm da meia cavidade foi

imersa em liquidos com diferentes indices de refragdo sdo apresentados na Figura 29.
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Figura 29: Espectros de reflexdo da CLPGa quando somente 1,0 cm da meia cavidade esta imersa na agua, no

etanol, no biodiesel de canola e no petrodiesel.
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Para liquidos com indices de refracdo iguais ou maiores que o da casca da fibra
consolidam-se condi¢des de guiamento vazante e, portanto, o sinal 6tico que se propaga na casca ¢é
irradiado para o liquido alterando a visibilidade das franjas de interferéncia. O espectro de reflexdo
da CLPG parcialmente imersa no biodiesel apresenta franjas de interferéncia com pequena
visibilidade devido a condicdo desfavordvel de guiamento na casca. J4 o espectro da CLPG
parcialmente imersa no petrodiesel apresenta franjas de interferéncia com maior visibilidade.
Entretanto, tais visibilidades sdo menores que aquelas evidenciadas nos espectros da CLPG
parcialmente imersa na dgua e no etanol, que garantem condi¢des de guiamento convencionais.

Para fins de comparacao foi feita a analise do deslocamento do pico centrado em 1560 nm
da CLPGD em relacao ao indice de refracdo. A figura 30 apresenta uma curva de resposta similar a
curva de uma LPG para o indice de refracdo, mas com a vantagem de também funcionar para

mensurandos com indice maior que o da casca.
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Figura 30: Gréfico do valor em comprimento de onda do pico centrado préximo a 1560 nm da CLPGb quando
1 cm da meia cavidade estd em contato com o ar, a agua, o alcool etilico, a gasolina, a aguarras, o querosene, 0
biodiesel de girassol e 0 6leo de girassol (linha preta apenas para guia visual).

A figura 30 indica que para as medidas feitas até aqui existe uma pequena variacdo do
espectro em comprimento de onda mesmo quando a rede estd em contato apenas com o ar € o
liquido apenas com parte da cavidade. Para as amostras ar e etanol a sensibilidade ao indice ¢ cerca
de 10 vezes menor do que quando a rede estava totalmente imersa nesses liquidos.

A Figura 31 apresenta os espectros de reflexdo da CLPGa quando diferentes por¢des da

meia cavidade foram imersas nos liquidos com diferentes indices de refracao.
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Figura 31: Espectros de reflexdo da CLPGa quando diferentes comprimentos da meia cavidade est&o imersos na
agua, no etanol, no biodiesel de canola e no petrodiesel.

Nota-se que o comprimento da meia cavidade que entra em contato com o liquido ¢
determinante nas caracteristicas espectrais da CLPG. Para liquidos com indice de refragdo menor
que o indice de refragdo da casca da fibra, constata-se que o aumento do comprimento imerso da
meia cavidade induz deslocamentos para menores comprimentos de onda no espectro da CLPG,
além de modificacdes nas visibilidades das franjas de interferéncia. Para os liquidos com indices de
refracdo igual ou maior que o da casca da fibra, observa-se que o aumento do comprimento imerso
da meia cavidade induz diminui¢des significativas nas visibilidades das franjas de interferéncia do
espectro da CLPG. A medida que o indice de refracdo do liquido aumenta, um maior comprimento
de imersdao da CLPG ¢ requerido para a supressao total das franjas de interferéncia. Por isso, a

visibilidade das franjas do espectro da CLPG parcialmente imersa no biodiesel ¢ menor que aquela
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obtida quando a CLPG estd imersa no petrodiesel, quando considerado um mesmo comprimento

imerso da meia cavidade.

4.2.4 Estudo das CLPGs com a meia cavidade imersa parcialmente em misturas de petrodiesel-

biodiesel

Esta parte apresenta os resultados do objetivo final do trabalho e sua viabilidade na
construcdo de um sensor de concentracdo de biodiesel no petrodiesel. Durante diversos dias de
experimentos o indice de refragdo das misturas foi medido, o desvio padrdo encontrado foi maior
que nas amostras puras provavelmente devido a varidvel adicional inserida pela preparacdo das
misturas. Para essa série de medidas o biodiesel utilizado foi o de canola. Na tabela 4 encontra-se a

média de 12 séries de medidas realizadas durante 8 dias ndo consecutivos.

Tabela 4: Indices de refracdo das misturas de petrodiesel-biodiesel de canola medidos com o refratémetro de
Abbe. O erro é o desvio padrao da série de medidas.

indice de Mistura

Refracéo
1,4701+0,0005 BO (Petrodiesel)
1,4691+0,0008 B10
1,4671+0,0007 B20
1,4639+0,0003 B40
1,4612+0,0004 B60
1,4582+0,0003 B80
1,4563+0,0005 B100 (Biodiesel)

Os espectros obtidos na reflexdo da CLPGa apresentaram uma pequena linha de base que
foi retirada de forma a se poder comparar as intensidades diretamente. A por¢ao de meia cavidade
imersa no liquido ¢ crucial para o funcionamento do dispositivo: caso 0,5 cm da meia cavidade seja
imersa ndo ha diferenca entre os espectros pois todos se parecem com o do ar; caso mais de 3,5 cm
da meia cavidade seja imersa a diferenciacdo também se torna dificil pois a visibilidade das franjas
decai rapidamente. Na figura 32 observa-se um caso com imerssdo de 2,5 cm que nesta série de

medidas se mostrou o mais proximo do ideal.
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Figura 32: Espectros de reflexdo da CLPGa quando 2,5 cm da meia cavidade estdo imersos em misturas
petrodiesel S500-biodiesel de canola. O pico usado para a analise esta indicado.

Visivelmente ha diferenca entre um espectro e outro, apesar de se sobreporem em alguns
pontos. Quanto menor for o indice de refracdo da mistura, e mais proximo do indice do biodiesel (e
consequentemente do da casca da fibra), mais forte € o efeito de atenuagdo e mais facil ¢ diferencia-
los.

Escolheu-se a intensidade absoluta do pico centrado em 1553 nm, indicado com uma seta na
figura 32, como parametro de medida. A Figura 33 mostra um gréfico da altura do pico escolhido
em relagdo a seus dois vales adjacentes em um eixo e as respectivas concentragdes de biodiesel no

outro eixo.
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Figura 33: Grafico da altura do pico centrado em 1553 nm, indicado na figura 32, pela porcentagem de biodiesel
no petrodiesel. A linha vermelha é um ajuste polinomial de terceira ordem.

A barra de erro mostrada no grafico 33 e usada na determinagdo das caracteristicas
metroldgicas a seguir foi calculada através da formula 9:
v 2 ) < Tarigi
z ML as5a erigin
of = (2] + + ==

o\ V3 V3

+ gZ.S¢ ©)

e O ¢aincerteza combinada;
e N ¢a quantidade de medidas realizadas (3);
e Oy ¢ o desvio padrao amostral;

e O, ¢ aincerteza associada a resolu¢do do OSA (0,04 dB), com uma distribui¢do
retangular de probabilidades entre —0,02 dB e +0,02 dB;
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* Oyrigin ¢ a Incerteza associada a medida da poténcia do sinal (0,02dB), fornecida pelo

programa Origin, com uma distribui¢do retangular de probabilidades;

e O, ¢aincerteza na determinagdo da concentracio de biodiesel no petrodiesel;

e S o ¢ a sensibilidade média inicial estimada da curva de calibragdo, em dB/% de
biodiesel.

A incerteza na determinacdo da concentracdo de biodiesel no petrodiesel foi estimada a
partir da incerteza associada com a resolugdo das pipetas usadas para fazer a mistura. A por¢ao de
biodiesel e a por¢ao do petrodiesel apresentam valores diferentes sendo ambas computadas no valor
indicado na tabela a seguir. A Tabela 5 apresenta os valores da altura (dB) do pico centrado em
1553 nm quando a CLPG foi colocada em contato com varias misturas de biodiesel e petrodiesel, o

erro da medida € a incerteza combinada.

Tabela 5: Altura média do pico centrado em 1553 nm com a incerteza combinada, o desvio padrao amostral, a
incerteza na determinacéo da concentragao e a sensibilidade média inicial para cada mistura de biodiesel-
petrodiesel.

Mistura | Altura (dB) on (AB) | 0:(%) | Sy (dB/%)

BO 1,273+0,031 0,040 0,1 -0,0029
B10 1,255+0,032 0,043 1,0 -0,0032
B20 1,233+0,038 0,057 0,5 -0,0034
B40 1,100+0,040 0,060 0,3 -0,0060
B60 1,010+0,023 0,020 0,3 -0,0108
B8O 0,713+0,023 0,021 0,5 -0,0178
B100 0,327+0,022 0,015 0,1 -0,0269

Para o célculo dos parametros metrologicos os dados foram divididos em duas faixas, do BO

ao B60 e do B60 ao B100 como indicado na figura 34.
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Figura 34: Grafico da altura do pico centrado em 1553 nm, indicado na figura 32, pela porcentagem de biodiesel
no petrodiesel. A linha vermelha é um ajuste linear entre BO e B60 e a linha azul é um ajuste linear entre B60 e
B100.

A sensibilidade média, que ¢ a derivada da reta de calibragdo em relagdo ao eixo X, para a
primeira faixa ¢ de -0,0046 dB/%. A reprodutibilidade ¢ o maior desvio padrao das médias de uma
série de medidas realizadas em condi¢des diferentes, neste caso elas foram feitas em dias diferentes
com novas misturas e em horarios diferentes do dia. Para se obter a resposta em % de biodiesel e
ndo em dB ¢é necessario dividir pela sensibilidade. Entre o BO ¢ B60 a reprodutibilidade ¢ de
+13,0%.

Na segunda faixa de medidas, entre B60 ¢ B100, com indices de refragdo proximos do da
casca foi observado um aumento significativo na qualidade dos pardmetros metrologicos. A
sensibilidade média ¢ de -0,0171 %/dB e a reprodutibilidade ¢ de +1,2%.

A resolucdo determina a menor por¢dao que podemos medir com nosso sistema e ¢
determinada pela resolugcdo do OSA, £0,02 dB. Para se obter a resposta em % de biodiesel se divide
pela sensibilidade e temos +4,3% para a faixa entre BO e B60 e +1,2% para faixa entre B60 e B100.

Quando se divide a resposta em duas regides, se tem duas retas de calibragao e por isso dois

coeficientes de linearidade, que ¢ a maior distancia de um ponto de resposta a reta de calibracdo, o
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resultado novamente ¢ dividido pela sensibilidade e temos +8,3% para a primeira faixa e +1,8%
para a segunda faixa. Analoga a linearidade existe a conformidade de BO a B100 em relagdo ao
ajuste de um polindmio de terceira ordem (mostrado na figura 33) que tem valor de £6,1%.

A incerteza combinada ¢é obtida através da formula 10:

7 _ Rme;.!o Rmrls:fuﬁ bilidads\ 2 Eimr‘ daae Repetizividade 2
He 143 =y (10)

Onde:

e M. ¢aincerteza combinada e

e N ¢ a quantidade de medidas realizadas (3);

Uma mesma medida realizada diversas vezes sem alteracdo no sistema, de forma a se
estimar a alteracdo temporal do sistema ira fornecer a repetitividade. Para ambas as faixas ela foi
desprezivel no célculo das incertezas, de ordem menor que a resolucdo do equipamento. Na
formula 10 a resolugdo, a reprodutibilidade e a linearidade usadas foram as maiores obtidas de
forma a dar confianga total aos dados.

A incerteza combinada, para um nivel de confianca de 68,35%, inerente a esse valor, ¢ de
+9,0 %. A incerteza expandida, que fornece a incerteza para um nivel de confianga de 95,45%, ¢é
calculada se multiplicando a incerteza combinada pelo coeficiente ¢ de Student, que ¢ relacionado
com os graus de liberdade do sistema. Para o caso aqui estudado o coeficiente vale
aproximadamente 2 e para a faixa de BO a B60 a incerteza expandida ¢ de +18,0%.

A incerteza combinada para um nivel de confianga de 68,35% e a incerteza expandida para
um nivel de confianga de 95,45% sdo, respectivamente, +1,3% e £2,6% para a faixa do B60 ao

B100.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

5.1 CONCLUSOES

Os resultados apresentados neste trabalho mostram as respostas espectrais de uma
CLPG parcial e totalmente imersa em liquidos com indices de refragdo igual, menor e maior que o
indice de refracdo da casca da fibra otica de silica que contém o dispositivo. Tais resultados
potencializam o uso da CLPG para fins refratométricos. A CLPG totalmente imersa pode ser um
bom transdutor de indice de refracdo codificado em comprimento de onda para avaliagdo de
liquidos com indices de refragdo menores que o da casca da fibra. Contudo, as franjas de
interferéncia presentes no espectro de reflexdo da CLPG sdo suprimidas quando liquidos com
indices de refracdo iguais ou maiores que o da casca da fibra entram em contato com o dispositivo.
Nesses casos, a utilizacdo da CLPG totalmente imersa para fins refratométricos ¢ limitada.
Entretanto, quando a CLPG ¢ parcialmente imersa nos liquidos, de forma que a LPG fique em
contato com o ar e somente uma parte da meia cavidade fique em contato com o liquido, os indices
de refracdo podem ser avaliados, independente de suas relagdes com o indice de refracdo da casca
fibra.

O comprimento da meia cavidade que interage com o liquido ¢ determinante nas
caracteristicas do espectro de reflexdo da CLPG. Para liquidos com indice de refragdo menor que o
indice de refragdo da casca da fibra, constata-se que o aumento do comprimento imerso da meia
cavidade induz deslocamentos em comprimentos de onda no espectro da CLPG, modificando
também a visibilidade das franjas de interferéncia. Esses resultados indicam que a cavidade tem um
papel importante nos deslocamentos espectrais observados quando a CLPG esta totalmente imersa.
No entanto, para liquidos com indices de refragao igual ou maior que o da casca da fibra,
constatou-se que o aumento do comprimento imerso da meia cavidade induz prioritariamente
diminuic¢des nas visibilidades das franjas de interferéncia do espectro da CLPG. Embora também
ocorram deslocamentos em comprimento de onda, eles sdo muito pequenos para que possam
fornecer informacao sobre a amostra. No entanto, a visibilidade das franjas de interferéncia de uma
CLPG parcialmente imersa em um liquido pode ser correlacionada com seu indice de refragao,

mesmo que ele seja igual ou maior que o indice de refragdo da casca da fibra 6tica de silica. Nessas
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condi¢des, o dispositivo torna-se uma ferramenta eficaz a ser aplicada na analise de substancias
cujos indices de refracdo s3o iguais ou maiores que o indice de refracao da casca da fibra.

A andlise das misturas de petrodiesel-biodiesel permitiu aferir a quantidade de biodiesel de
canola no petrodiesel S500 utilizando uma simples técnica de andlise. Na faixa que envolve
misturas com 0% a 60% de biodiesel a sensibilidade de -0,0046dB/% nos da uma resolugao
(incerteza combinada) de +9%, indicando que a determinagdo da qualidade da mistura
biodiesel/petrodiesel fornecerd resultados interessantes apenas para adulteracdes grosseiras de
aproximadamente 10%. Também apresentam uma reprodutibilidade apenas na casa das dezenas.
Nao se pode ignorar que estes dados metroldgicos sao o de total confianga, ou seja, foram usados
os piores resultados obtidos de forma a se ter certeza, na pratica ¢ possivel observar diferengas de
menos de 10% entre as medidas.

Na faixa entre B60 e B100 os resultados sdo muito melhores devido a alta sensibilidade ao
indice de refracdo representada pela alteracdo na altura dos picos e vales do espectro da CLPG.
Com sensibilidade mais de 4 vezes maior que na primeira faixa temos resolu¢do (incerteza
combinada) de +1,3% podendo aferir mudangas pequenas na concentragdo da mistura. A
reprodutibilidade ¢ cerca de 10 vezes melhor em comparacao com a primeira faixa.

Para um dispositivo ainda em estdgio de pesquisa os dados mostram caracteristicas
excepcionais de resposta para uma faixa de interesse determinada e se mostra promissor na outra

faixa.

5.2 TRABALHOS FUTUROS

Devem-se ser gravadas mais CLPGs para que se possa corroborar os dados apresentados até
aqui e também melhorar a visibilidade das franjas de interferéncia.

Estruturar o transdutor em um sensor de petrodiesel-biodiesel necessitarda de mais medidas
de forma a se poder aferir a reprodutibilidade do dispositivo. Com este objetivo também ¢
interessante encapsular a fibra de forma a agregar robustez ao sensor.

Foi observado na literatura um método que podera ser de muita valia a nossa rede, ao inves
de medir a por¢ao da meia cavidade imersa no liquido usar um motor vertical para controlar todo o
processo, pode-se fazer um recobrimento de prata sobre a rede e em parte da cavidade deixando

apenas pequena parte da cavidade exposta ao ar (Kim et al, 2005). Assim pode-se inserir toda a
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rede nas substancias sem ter que se preocupar com quais partes estdo em contato porque a prata ira
proteger a rede.

Outra evolu¢ao natural deste trabalho é aumentar o nimero de amostras. Neste trabalho foi
utilizado biodiesel de canola, biodiesel de soja e petrodiesel S500. Misturas com biodiesel de outras
fontes acrescentariam muito a ter uma amostragem mais real do mercado de biodiesel, assim como
utilizar petrodiesel de outras especificagdes como o S1800. Em seguida a andlise de misturas
tiradas diretamente dos postos de combustiveis poderia ser considerada.

Caso misturas mais variadas sejam usadas provavelmente serdo necessarias técnicas mais
robustas de analise do que as utilizadas aqui; uma alternativa ja testada com sucesso no Grupo ¢ a
utilizagdo de redes neurais artificiais para separar as amostras que obedecem a regulamentagao da
ANP das que ndo obedecem (Possetti, 2009).

Apos algumas melhoras na confiabilidade e robustez do sistema pode-se partir para a etapa
de desenvolvimento de produto, para a producdo de um sensor com excelentes caracteristicas

metroldgicas e competitivo comercialmente.
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