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RESUMO

OLIVEIRA, Fernanda Mantuan Dala Rosa. Rede de Bragg aplicada na monitoracao
da deformacédo mecanica de verniz durante a secagem. 2013. 73 f. Mestrado em
Ciéncias — Programa de Pdés-Graduagdo em Engenharia Elétrica e Informatica
Industrial, Universidade Tecnoldgica Federal do Parana, Curitiba, 2013.

O presente trabalho mostra um estudo sobre a aplicacdo de um sensor 6tico
baseado em rede de Bragg em fibra (FBG) para monitorar o processo de secagem
de polimeros. Testes realizados com verniz acrilico demostraram que redes de
Bragg podem ser utilizadas como sensores de deformacdo na andlise de secagem
de um filme polimérico sem a necessidade de encapsulacéo especial do sensor. O
processo de secagem de um filme de verniz foi monitorado ao longo de 24 horas por
duas redes de Bragg, uma atuando como sensor de deformacdo mecanica, e outra
como sensor de temperatura. A perda de massa do filme também foi acompanhada
ao longo do tempo. Os resultados obtidos permitem avaliar as deformagdes
mecanicas e identificar trés estagios do processo de secagem: evaporacdo da agua
e concentracdo dos sdlidos, contato irreversivel das particulas e processo de
coalescéncia e, por fim, formacao de um filme continuo.

Palavras-chave: Rede de Bragg em Fibra. Secagem de Polimeros. Verniz Acrilico.



ABSTRACT

OLIVEIRA, Fernanda Mantuan Dala Rosa. Fiber Bragg grating applied to monitor the
stress evolution on drying time of acrylic varnish. 2013. 73 f. Mestrado em Ciéncias —
Programa de Pdés-Graduacdo em Engenharia Elétrica e Informética Industrial,
Universidade Tecnoldgica Federal do Parand, Curitiba, 2013.

This work shows the application of an optical sensor based on fiber Bragg grating
(FBG) to monitor the drying process of polymers. Tests carried out with acrylic
varnish showed that a fiber Bragg grating can be used as a sensor to analyze the
deformation of a polymeric film during the drying process without any special
encapsulation of the sensor. The drying process of a varnish film was monitored over
24 hours by two Bragg gratings, one of them acting as a mechanical deformation
sensor and the other one as temperature sensor. Measurements of mass loss were
also performed. The results allow evaluating mechanical deformations and identifying
three stages of drying: evaporation of water and concentration of solids, irreversible
particle contact and coalescence process, and finally, formation of a continuous film.

Keywords:Fiber Bragg Grating. Drying of Polymers. Acrylic Varnish.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

Atualmente, as tintas representam uma das aplicagcdes de maior importancia
dos polimeros. O Brasil € um dos cinco maiores mercados mundiais para tintas, com
centenas de fabricantes, de grande, médio e pequeno porte, espalhados pelo pais.
O faturamento liquido do setor chegou a 4,5 milhdes de dolares em 2011, com um
volume de produgé&o de 1,398 bilhdo de litros (ABRAFATI, www.abrafati.com.br).

Na fase inicial das industrias de tintas, as matérias-primas, 6leos, resinas e
pigmentos utilizados na formulagcdo eram exclusivamente de origem natural. Em
formulacgdes de tintas modernas, materiais de origem natural ainda sdo empregados,
embora em menor quantidade, (POWELL; INGEN HOUSZ, 1998). Para resolver
problemas de emissdo de Compostos Organicos Volateis (COV) foram
desenvolvidas novas metodologias alternativas de producdo, como as tintas a base
de agua e tintas em p4. Assim a industria satisfaz a corrente legislagdo ambiental e
as normas reguladoras da saude humana.

A maioria das tintas de base aquosa séao tintas latex, comercialmente elas sao
largamente utilizadas na construcédo civil, como uma alternativa de baixo custo para
protecdo e estética em diversos substratos. Com o surgimento de novos produtos a
avaliacdo e desenvolvimento podem ser conseguidos pelo conhecimento das suas
propriedades de aparéncia, fisico-quimicas e reoldgicas, dentre outras (FAZANO,
2002).

Existem alguns testes que a industria realiza para garantir as propriedades
desejadas em suas formula¢des. No Brasil, a indUstria de tintas emprega métodos
de contato direto para verificar o tempo de secagem de suas formulacdes, sendo
influenciados pelo sentido do operador, como descrito ha NBR 9558 de 1986. Mais
recentemente, em 2010, foi desenvolvido um teste instrumental simplificado, descrito
na NBR 15311. No entanto, na maioria das aplicagcdes, um meétodo sem contato é
necessario, pois o operador pode danificar a superficie pintada, e impressdes

pessoais podem introduzir erros na determinagcédo do tempo de secagem da pintura.
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Isto implica uma falta de técnicas de monitoramento da secagem que poderiam ser
aplicadas na industria de tintas.

Por ser de grande importancia para a ciéncia e industria, o estudo dos
fendbmenos envolvidos na formacdo de um filme polimérico também tem atraido a
atencao dos pesquisadores. Entretanto, os resultados obtidos até 0 momento tornam
claro que a sequéncia de mudancas fisicas que ocorrem durante o processo de
secagem ainda precisa ser estudada (KEDDIE, 1997; STEWARD; HEARN;
WILKINSON, 2000).

Quantitativamente, segundo Fazano (2002), nem sempre € simples a
avaliacdo dos varios estagios que precedem a secagem de uma pelicula. O tempo
de secagem ao ar pode ser determinado por meio de observacdes continuas do seu
comportamento, identificando suas etapas. Porém, alguns fatores podem fazer com
gue o tempo de secagem nédo ocorra da mesma forma em todos os casos. Fatores
ambientais como temperatura, umidade e fluxo de ar, além do uso de solventes e
aglutinantes influenciam no tempo de secagem do filme polimérico. O modo de
aplicacao da pintura e como ela ira fluir e estabilizar também séo fatores a serem
observados. A grande variedade de forcas mecanicas e deformacdes atuantes
durante a secagem do filme sdo dificeis de detectar pelos métodos de avaliacdo
existentes, especialmente pelo teste padrdo baseado no sentido humano.

Alguns trabalhos sugerem que o processo de secagem dos polimeros seja
subdividido em trés etapas principais, sendo elas: evaporacdo do solvente e
concentragdo dos sdlidos; contato irreversivel das particulas e coalescéncia; e
formacédo de um filme continuo com a interdifusdo das cadeias poliméricas (WINNIK,
1997; KEDDIE, 1997; STEWARD; HEARN; WILKINSON, 2000). Desemvolve-se,
portanto, diferentes técnicas de medi¢cdo capazes de identificar esses estagios e
acompanhar a sua evolugcao temporal.

Alguns trabalhos propuseram técnicas de acompanhamento das deformacdes
mecanicas macroscopicas sofridas por polimeros durante seu processo de
secagem. Petersen, Heldmann e Johannsmann, (1999), fizeram esse
acompanhamento depositando um filme polimérico sobre um arco em balanco.
Curvaturas no arco foram associadas com deformacdes sofridas pelo filme durante a
secagem. Lourenco et al., (2010) utilizaram uma FBG encapsulada na construcéo de
uma cabeca sensora complexa que foi empregada para estudar as deformagdes de

um filme de tinta latex. Nestes dois trabalhos, os estagios de secagem do polimero
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foram associados as deformacf6es mecénicas macroscopicas sofridas pelo filme
durante a secagem.

Uma técnica otica ndo invasiva que utiliza a monitora¢do do padréo speckle,
ou seja, o0 padrao de imagens formadas pela incidéncia do feixe de um laser sobre a
superficie da amostra foi proposta por Faccia et al., (2009) e Sheoran, Sharma e
Sanher (2011). Enquanto o polimero seca o padrdo de manchas observado varia
com o tempo, fornecendo informacao sobre o estado da superficie do polimero. No
entanto, este método ndo é capaz de fornecer informa¢cdes sobre o estado das

camadas internas do filme.

Neste trabalho, redes de Bragg foram aplicadas na monitoracdo da
temperatura e das deforma¢Bes mecanicas de um filme de verniz acrilico ao longo
do processo de secagem. A metodologia proposta permite o0 emprego das redes de
Bragg sem nenhum tipo de escapsulacdo especial 0 que torna 0 seu uso mais
simples que o trabalho anteriormente reportado por Lourenco et al., (2010). A
deteccdo das deformacdes e da variacdo de temperatura permite identificar

temporalmente as etapas envolvidas durante a formacéo do filme polimérico.

1.2 ESTADO DA ARTE

1.2.1 Redes de Bragg em Fibra Otica

A fotossensibilidade da fibra otica, chave para o avango tecnoldgico de
dispositivos de sensoriamento baseados em redes em fibras, foi descoberta em
1978 pelo grupo de Kenneth O. Hill, no Centro Canadense de Pesquisas em
Comunicagéo. Acoplando a uma fibra de silica dopada com germéanio a luz de um
laser de argbnio no visivel, foi observado um aumento da intensidade da luz
refletida. Esse fendmeno resulta de alteragdes produzidas no indice de refracdo da
silica pela incidéncia da luz, fendbmeno conhecido como fotossensibilidade. A
reflexdo de Fresnel da luz do laser na extremidade final da fibra produz uma onda
estacionaria ao longo do seu comprimento. Nas regides com alta intensidade de

iluminacéo o indice de refracdo do nucleo da fibra é alterado de forma permanente
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gerando uma modulagéo espacial periddica do indice de refragdo do nucleo da fibra
(HILL, et al., 1978). Esta modulacdo periddica de indice de refracdo atua como um
conjunto de refletores distribuidos acoplando o modo propagante com o contra
propagante. O dispositivo produzido foi denominado inicialmente “rede de Hill”.

No entanto, a operacdo das redes de Hill esta limitada ao comprimento de
onda do laser de argbnio (488 nm) usado para a sua producao e refletividades uteis
s6 sdo alcancadas com dispositivos longos (em torno de um metro de comprimento).

Em 1981, Lam e Garside mostraram que a fotossensibilidade observada por
Hill estava associada a um processo de absor¢do de dois fotons do laser de argdnio
em 488 nm. Portanto, o processo de alteracao de indice de refracdo é mais eficiente
guando é empregada luz ultravioleta em torno 244 nm.

Em 1989, Meltz, Morey e Glenn, utilizaram a luz de um laser no UV em 244
nm e um interferdbmetro para produzir FBGs por meio de um método de gravacao
externo. Nesse método, a modulacao periédica do indice de refracéo é induzida por
um padrdo de iluminacdo periddico gerado pela interferéncia de dois feixes de luz
UV coerentes. Além de produzir redes com modulacao de indice de refracdo mais
significativa em comparagdo com o método do Hill, a técnica apresenta a vantagem
da sintonia do comprimento de ressonancia pelo controle do angulo de interferéncia
dos feixes (MELTZ, MOREY e GLENN, 1989).

Em 1993, Hill propbs um método de gravacao de redes de Bragg no qual a
fibra é exposta ao padrédo de interferéncia produzido pela iluminagéo direta de uma
mascara de fase. O método apresenta como principais vantagens a simplicidade do
alinhamento e a estabilidade do padrdo sendo capaz de produzir redes com boa
reprodutibilidade. No entanto, o periodo da FBG gravada depende do periodo da

mascara.

Para obter redes com grande modulagéo de indice de refracdo, Lemaire et al.
(1993) desenvolveram uma técnica para aumentar a fotossensibilidade das fibras,
gue consistia em armazena-las em uma atmosfera de alta pressao de hidrogénio (20
atm - 750 atm) com a temperatura entre 20°C e 75°C (LEMAIRE et al., 1993). Outros
processos propostos para promover o aumento da fotossensibilidade das fibras
foram a varredura a chama (BILODEAU et al., 1993) e a adicdo de dopantes como
boro (WILLIAMS et al., 1993).
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Atualmente as FBGs estéo disponiveis comercialmente e sdo empregadas em
diferentes dispositivos usados na area das comunicagfes (XIANG, 2010). FBGs
estdo presentes em filtros, roteadores, controle e amplificacdo de sinais 6ticos em
redes de telecomunicacdes de WDM de alta capacidade, além de lasers a fibra
(HILL; MELTZ, 1997).

No campo do sensoriamento 6tico as FBGs tém sido empregadas na medicao
de diferentes parametros como temperatura e deformacao (SINGH; SIRKIS, 1997;
KERSEY et al., 1997), correntes elétricas (ZHAO; MENG; CHEN, 2006), vibracdes e
indice de refragdo (OTHONOS, 1997).

1.2.2 Aplicacdes das Redes de Bragg em Fibra como Sensores Oticos

Particularmente no que diz respeito & medicdo de deformacBes mecanicas e
temperatura, sensores baseados em redes de Bragg encontraram aplicacdo na
monitoracdo da cura de compdsitos e polimeros, sendo o foco deste trabalho a

aplicacao deste dispositivo para a monitoracdo da secagem de filmes poliméricos.

O’Dwyer et al. (1998) utilizaram um microssensor dielétrico e uma FBG para
monitorar as mudancas de condutividade e de deformacéo, respectivamente, em um
composto de fibra de carbono reforcada. As medidas foram realizadas
simultaneamente e em tempo real e foi feita a correlacdo entre os dois sensores
durante o processo de cura do compdsito. A montagem utilizada por eles permitiu
monitorar, em um primeiro instante, os niveis de deformacdo durante as etapas de
liquefagdo, formacdo das cadeias poliméricas e vitrificacdo. Eles analisaram a
secagem do composto para diferentes ciclos de temperatura e a partir dos dados

coletados um perfil de cura foi gerado.

Guan et al. (2000) propuseram a utilizacdo de uma superestrutura de rede de
Bragg em fibra (SFBG) para medidas simultdneas de deformacdo e temperatura.
Foram analisadas as variagcdes de comprimento de onda e a intensidade de picos
laterais estreitos do sinal de transmisséo. Assim os dois efeitos foram separados a
partir de interpretacdes matematicas. A exatiddo do sensor para medidas de
deformagcdo mecéanica foi de + 20 ue em uma faixa de 0 a 1200 ue e para a

temperatura, a exatidao foi de + 1,2 °C em uma faixa de 20 °C a 110 °C.
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Rao et al. (2002) realizaram medidas simultaneas de deformagcéo mecanica e
temperatura em compoésitos trangcados resistentes a laminacdo. Foi utilizado um
sistema em série composto de uma FBG e um sensor de deformacédo a fibra otica

baseados em um interferdmetro extrinseco de Fabry-Pérot (EFPI).

Em 2006, Pan e Liang fabricaram trés tipos de sensores distribuidos a fibra
Otica, a fim de monitorar a salde de compostos estruturais. Estes sensores eram
pequenos e construidos da seguinte maneira: o primeiro método utilizou uma FBG
entre dois filmes finos de poliamida; no segundo, a rede de sensores a fibra 6tica foi
imersa numa solucdo de poliamida e seca; e o terceiro utilizou um filme fino de
poliamida fluorada para construir guias de ondas e sensores O6ticos. A poliamida
pode ser utilizada por resistir a altas temperaturas e possuir alta resisténcia
mecanica. Os autores concluiram que apos testes mecanicos e de sensibilidade os
sensores construidos sdo aptos a integrar um sistema de monitoracdo a fibra 6tica,
garantindo maior protecdo aos sensores quando embebidos em compdsitos, mesmo
com os problemas encontrados sobre a influéncia na sensibilidade do sensor
causada pelos filmes de poliamida (PAN; LIANG, 2006).

Em 2010, Lourencgo et al., utilizaram FBGs encapsuladas como sensores de
deformacédo e temperatura durante o processo de secagem de tintas latex comercial.
O sensor construido permitiu a analise temporal dos estagios de secagem de filmes
poliméricos com diferentes concentracdes de solvente. No entanto, o desempenho
do sensor depende da constru¢cdo de uma cabeca sensora complexa que consiste
de uma FBG inserida em duas agulhas de injecdo presas a uma mola. Depois de
pintada com uma fina camada de tinta, a cabeca sensora € capaz de monitorar as
deformagBes mecanicas durante o processo de secagem. Uma segunda FBG
encapsulada foi utilizada como sensor de temperatura para assim evitar efeitos de
sensibilidade cruzada. O objetivo do experimento era determinar os estagios de
secagem do filme de tinta (evaporacdo, ordenacdo das particulas e formacdo do
filme) com base no estresse mecanico sofrido por ele. Porcentagens de diluicbes da
tinta em solvente também foram estudadas. Porém, diferentes materiais e formatos
de encapsulacdo ndo garantiam a uniformidade da camada de tinta ao longo do
comprimento do filme, assim o sistema de encapsulacédo se mostrou limitado quanto
a qualidade da formacao do filme (LOURENCO, 2011).
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1.2.3 Estudo dos Polimeros

A palavra polimero foi criada em 1832 pelo quimico aleméao J. Berzelius, para
designar compostos de pesos moleculares mualtiplos. Em torno de 1920, Staudinger
considerou, embora sem provas, que a borracha natural e outros produtos de
sintese, de estrutura quimica até entdo desconhecida, eram na verdade materiais
consistindo de moléculas de cadeias longas, e ndo agregados de pequenas
moléculas, como se pensava nha época (MANO; MENDES, 1999). Staudinger

ganhou o prémio Nobel de Quimica em 1953 pela descoberta de novos polimeros.

Os primeiros polimeros a serem utilizados eram produtos naturais, como
algodao, amido, proteinas e la. Os sintéticos surgiram a partir do século XX, sendo
0s de maior importancia, o baquelite e o nylon. No entanto ndo se conheciam as
relacdes quimicas e propriedades fisicas do material. Foi essa investigacao que deu
base para a ciéncia fisica dos polimeros (SPERLING, 2006).

O desenvolvimento de novas técnicas de caracterizacdo como a
Ultracentrifugacdo, a Viscosimetria de Solucbes e o Espalhamento de Luz,
elucidaram alguns aspectos sobre a Ciéncia de Polimeros para assim se
compreender melhor as caracteristicas moleculares dos polimeros e dominar as

técnicas de polimerizacdo (HAGE, 1998).

Um dos trabalhos precursores sobre os estudos dos polimeros foi o de
Henson, Taber e Bradford et al., (1953) que apresentaram um esboc¢co sobre a
formacao do filme, propondo um mecanismo em dois estagios. Segundo os autores,
0 primeiro estagio € caracterizado pelo contato irreversivel das particulas causado
pela evaporacdo da agua. No segundo estagio acontece a fusdo dessas particulas
dispersas de resina para formar um filme continuo e coeso. Eles definiram a
formacao do filme, como uma sequéncia de mudancas fisicas, e utilizaram estudos

de perda de massa para melhor entender o processo.

Trés anos antes Dillon, Matheson e Bradford (1950), abordaram o mecanismo
pelo qual as particulas poliméricas formam juntas um filme coerente. Observando
filmes finos e pares de particulas isoladas, eles consideraram que a deformacéao das
particulas ocorre por causa da tensdo superficial. Assim, durante o processo de

secagem, a concentracdo de solidos aumenta até que as particulas entrem em
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contato e entdo a agua evapora nos espacos entre elas (DILLON; MATHESON;
BRADFORD, 1950).

Em 1994, Eckerley e Rudin realizam medidas do tamanho das particulas de
um polimero sinterizado, de taxa de evaporacao pelo método de gravimetria e de
microscopia eletrdnica de varredura para testar modelos de secagem de polimeros
em dois ou trés estagios. Os dados obtidos concordaram com os dois mecanismos e
foi observada a formacao de uma pelicula superficial antes da secagem completa do
filme (ECKERLEY; RUDIN, 1994).

O estresse interno sofrido pelos filmes poliméricos durante sua formacéo foi
estudado por Petersen, Heldmann e Johannsmann, (1999). Foi utilizado o método
de cantilever, ou arco em balanco, para acompanhar a evolu¢gdo macroscépica do
estresse. Enquanto o filme secava sobre um substrato flexivel, a curvatura deste era
detectada pela reflexdo de um feixe de laser em uma superficie refletora fixada ao
substrato. A partir deste fendbmeno foi avaliada a influéncia dos processos
micromecanicos que aconteceram com o filme polimérico durante a sua formacéo, o
que permitiu relacionar as etapas de secagem do aglutinante polimérico e o
rearranjo das particulas com as deformac6es mecénicas do cantilever (PETERSEN,;
HELDMANN; JOHANNSMANN, 1999).

O amplo leque de aplicagbes dos materiais poliméricos levou os
pesquisadores a estudos cada vez mais especificos de acordo com a aplicacdo do

material.

Em 1997, Mignani e colaboradores, desenvolveram um método n&o destrutivo
e em tempo real para monitorar pinturas de Patrimoénio Cultural. Uma fibra otica foi
descascada e recoberta por diferentes vernizes, utilizados para proteger pinturas, e
assim realizou-se 0 monitoramento continuo de efeitos de temperatura sobre o
indice de refragdo dos vernizes. A técnica de sensoriamento do verniz mostrou-se
capaz de prevenir situacdes de risco as obras, como no caso de monitoramento

térmico quando as obras estdo em excursdo (MIGNANI et al., 1997).

Outra técnica utilizada na avaliagdo do tempo de secagem de tintas foi o

processamento de imagens, importantes por serem nao invasivas.

Faccia et al., (2009) estudaram a secagem de trés tintas diferentes, por meio

do processamento de imagens de interferometria dindmica de padrées. O método
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nao invasivo consistiu na digitalizacdo de imagens do filme de tinta secando,
capturadas por uma camera CCD. O fendbmeno da secagem dos filmes de tinta
geraram padrbes com diferentes intensidades de luz que variavam com o tempo,
chegando a um estado estacionario quando a tinta estava seca. O método
experimental permitiu que medidas de gravimetria fossem realizadas
simultaneamente. Em um dos testes realizados com duas tintas de mesma
espessura, mas diferentes tempos de secagem, os autores observaram correlacao
baixa entre os dados coletados pela técnica otica e pela gravimetria. Uma das
amostras foi caracterizada como seca aos 85 min pela técnica o6tica e aos 120 min
pela gravimetria, enquanto a outra teve o tempo de secagem de 10 min e de 20 min
para as mesmas técnicas respectivamente. Outro teste realizado com a terceira
tinta, aplicada sobre a superficie de uma moeda, avaliou zonas com diferentes
espessuras, mostrando a habilidade da técnica em mostrar imagens com diferentes
tempos de secagem simultaneamente. Entretanto o trabalho apresentado né&o
permitiu diferenciar os mecanismos de secagem e nem identificar a influéncia da

formacdo da pelicula superior sobre o filme durante a secagem.

Em 2011, Sheoran, Sharma e Sanher, estudaram e monitoraram 0 processo
de secagem de uma superficie pintada. Pelo fato de o processo de secagem ser
dindmico, utilizou-se um processo de transformada de Fourier sem lente, de
interferometria holografica digital, observando a dindmica dos mapas de interferéncia
de fase. Foram calculados sucessivos hologramas digitais em diferentes intervalos
de tempo para formar imagens e assim a técnica foi capaz monitorar a taxa de
secagem de tintas e visualizar descolamentos e fissuras, com um aparato simples e
facil de implementar (SHEORAN; SHARMA; SANHER, 2011).

Varios estudos foram realizados para tentar compreender melhor a formacao
de um filme polimérico e a influéncia de fatores ambientais (STEWARD; HEARN, J;
WILKINSON, 2000).

Embora existam controvérsias sobre as propriedades fisicas e mecanicas dos
polimeros, existe um consenso de que a formacado do filme ocorre em trés estagios:
a evaporacao seguida de concentracdo, a deformacao das particulas e por fim a
interdifusdo das cadeias. Esses estagios ndo sdo bem definidos e podem ocorrer

concorrentemente durante a formacéo do filme (GUERRIER et al., 1998).
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1.3 OBJETIVOS

O objetivo geral deste trabalho € aplicar uma rede de Bragg em fibra sem
encapsulacdo especial como transdutor na monitoracao da deformacdo mecanica de

polimeros durante o seu processo de secagem.
Os objetivos especificos estabelecidos foram:

- Selecionar e produzir FBGs com diferentes comprimentos de onda de

ressonancia.
- Medir a sensibilidade dessas redes a deformacgéo e a temperatura.

- Medir a perda de massa de filmes poliméricos durante o processo de

secagem.

- Aplicar as FBGs na monitoracdo da deformacédo mecanica e da temperatura

durante a secagem de filmes poliméricos.

- Relacionar os resultados encontrados com os estagios de secagem de

filmes poliméricos propostos na literatura.

1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

Este trabalho estd organizado em cinco sec¢des principais. A primeira secao
se refere as consideracdes iniciais, ao estado da arte e aos objetivos. Apresenta-se
a problematica da analise do tempo de secagem de polimeros hoje utilizada e os
novos estudos que estdo sendo realizados nesta area. Faz-se uma revisao
bibliografica sobre as aplicagbes das redes de Bragg como sensor Otico,
principalmente para a avaliacdo de variacbes de temperatura e deformagao.
Também é apresentado o estado da arte em que se encontram os estudos dos

mecanismos de secagem dos materiais poliméricos.

Na segunda secdo esta apresentada uma fundamentacdo tedrica sobre os
sensores a fibra Otica: o que séo fibras Oticas, fotossensibilidade, principio de

funcionamento das redes de Bragg e os métodos utilizados na gravacdo das
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mesmas, sensibilidade das redes de Bragg a temperatura e deformacéo, sensores
baseados em redes de Bragg, além de uma explicacdo sobre o que sao polimeros e

as propostas dos fenémenos envolvidos durante a sua secagem.

A terceira secao abrange a metodologia utilizada para o desenvolvimento do
trabalho, descrevendo os testes preliminares realizados a fim de se determinar o
melhor método de avaliagédo dos filmes poliméricos e a montagem experimental final.
Também é apresentada uma andlise detalhada da sensibilidade das redes utilizadas
a variacdo de temperatura e deformacédo e ainda, estd descrito o procedimento
experimental para a determinagdo da perda de massa durante a secagem do filme
polimérico e um teste para avaliar a variagdo de temperatura dentro do filme

polimérico.

Os resultados e discussdes estdo apresentados na quarta secédo, e por fim,
na quinta secédo, estdo abordadas as consideracdes finais e propostas de trabalho

futuros.
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2  FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 FIBRAS OTICAS

As fibras 6ticas sdo capilares formados por materiais dielétricos cristalinos e
homogéneos. A estrutura mais simplificada de uma fibra ética consiste de um nucleo
envolto por uma casca com indice de refracdo menor, sendo esta diferenca de
indice de refragdo em torno de 1 %. Como o indice de refracdo do nucleo é maior do
que o da casca, um feixe de luz acoplado ao guia de onda € confinado ao seu
nacleo por reflexdo interna total, conforme a Lei de Snell-Descartes da oOtica
geométrica (HECHT, 2001).

A banda passante de uma fibra 6tica é funcéo, além de seu comprimento, da
sua geometria e do seu perfil de indices de refracao. O perfil de indice pode ser em
degrau, quando o indice de refracdo € constante ao longo da secéo reta do nucleo,
ou gradual, quando o indice diminui gradativamente a partir do eixo central do

nucleo até a interface nucleo-casca (AGRAWAL, 1997).

A luz acoplada a fibra é guiada através do nucleo e, devido a baixas perdas
de intensidade, pode percorrer grandes distancias ao longo do guia. Nas fibras
compostas principalmente por silica e dopantes semicondutores, existem regides
espectrais nas quais a atenuagdo é minima, as chamadas janelas de transmissao
em torno de 850 nm, 1300 nm e 1550 nm, (GIOZZA; CONFORT; WALDMAN, 1991).

As fibras oticas também podem ser classificadas quanto aos modos
propagantes através do nucleo, sendo monomodo, quando apenas um modo é

conduzido, e multimodo, quando varios modos sao conduzidos (AGRAWAL, 1997).

As ondas eletromagnéticas que se propagam nas fibras oéticas, assim como

em quaisquer guias de onda, sdo descritas pelas equacdes de Maxwell,

10B ~
- (Equacéo 1)

<
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= _ o 10D ~

VXH=-—= (Equagao 2)
V-D=0 (Equacdo 3)
VxB =0 (Equacdo 4)

em que, E é o vetor campo elétrico, H é o vetor campo magnético, D € o vetor

—

densidade de fluxo elétrico, B é o vetor densidade de fluxo magnético e c é a

velocidade da luz no vacuo. D e B, nesse caso sdo dados por (GOWAR, 1984;
HETCH, 2001; AGRAWAL, 1997),

D = ¢,&,F (Equacéo 5)

B = Hu,uo (Equacéo 6)

em que, & € a permissividade elétrica relativa do material, ¢,€ a permissividade
elétrica no espaco livre, u, € a permeabilidade magnética relativa e u, € a
permeabilidade do vacuo. Essas equacdes dao origem a equacdo de onda
(GOWAR, 1984; HETCH, 1990; AGRAWAL, 1997),

=0 (Equacéo 7)

com W representando o vetor campo elétrico ou o vetor campo magnético, ¢ a

velocidade da luz no vacuo e n o indice de refracdo do material.

Portanto, ao resolver as equacdes de Maxwell para as condi¢cdes de contorno
da fibra encontra-se certo nimero de solugdes finitas. Assim, a luz acoplada a uma
fibra otica é propagada com distribuicdes de campo que satisfazem as equagfes de
Maxwell e que correspondem aos modos de propagacdo. Além disso, cada modo
tem a propriedade de possuir uma distribuicdo espacial que néo é alterada com a
propagacdo (AGRAWAL, 1997).
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2.2 FOTOSSENSIBILIDADE DAS FIBRAS OTICAS

Quando o fenbmeno da fotossensibilidade das fibras o6ticas foi primeiro
observado por Kenneth O. Hill e colaboradores em 1978, ele foi atribuido a grande
concentracdo de germanio no nucleo da fibra. Posteriormente, este efeito foi
observado com diferentes comprimentos de onda no UV, em fibras de silica dopadas
com Eu, Ce, Er:Ge, Ge:B e também em fibras de fluorozirconato:Ce:Er. No entanto,
as fibras de silica dopadas com germanio continuam sendo as mais usadas na
producao de dispositivos (HILL; MELTZ, 1997).

A fotossensibilidade esta relacionada com defeitos presentes na estrutura da
silica conhecidos como “centros de cor”. Estes defeitos estruturais geram bandas no
espectro de absor¢cdo do material (OTHONOS, 1997).

Com a sinterizacdo e colapso da pré-forma, a reagcdo dos componentes,
enquanto a fibra € puxada, resulta em um material altamente ndo homogéneo em
escala microscopica, com uma pequena ordem no alcance da distancia de poucas
moléculas (KASHYAP, 1999). A incorporacdo de a&tomos de germanio na matriz de
silica das fibras produz defeitos responsaveis pelo surgimento de uma banda de
absorcdo centrada em 240 nm. Estes defeitos conhecidos como centros de
germanio com deficiéncia de oxigénio (GODCSs) resultam das ligacbes Ge-Si, Ge-Ge
e sao 0s principais responsaveis pela fotossensibilidade das fibras de silica dopadas

com germanio.

Neste defeito, o atomo de germanio se liga a trés atomos de oxigénio e a um
atomo de silicio ou de germanio, Figura 1(a). A radiacdo UV com comprimento de
onda na regido da banda de absor¢cdo do defeito rompe a ligacdo Ge-Si/Ge e da
origem ao centro GeE’ que é um defeito ionizado, Figura 1(b). Os elétrons oriundos
da formacédo dos centros GeE’ sdo integrados na estrutura de outros centros de
germanio, denominados Ge(1) e Ge(2) como mostra a Figura 1(c). Os centros Ge(1)
e Ge(2) sdo responséveis pelo surgimento das bandas de absorcdo centradas em
281 e 213 nm, respectivamente (OTHONOS, 1997). Essa alteracdo estrutural

produzida na fibra € responsavel pela mudanca no indice de refracdo do material.
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Figura 1 — Desenho esquematico dos tipos de defeitos em fibras de silica dopadas com
germanio: a) GODC, b) formagéao do centro GeE’ e ¢) Ge(1) e Ge(2) com a integracdo do elétron.

O mecanismo fisico da fotossensibilidade ainda néo é totalmente conhecido,
porém existe um consenso de que a formagdo de centros de cor desempenha um
papel central no mecanismo da fotoinducdo de alteracdes do indice de refragdo de
fibras de germanosilicato. Existem ainda evidéncias de que um rearranjo estrutural
da matriz vitrea, associado com compactacao e densificacdo, ou mesmo com fusao
localizada, também geram mudancgas de indice de refracdo. (HILL et al., 1978). Esta

area continua sendo uma fonte de debate e pesquisa na comunidade cientifica.
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2.3 REDES DE BRAGG EM FIBRA

2.3.1 Principio de Funcionamento da FBG

Na sua forma mais simples as redes de Bragg em fibra otica consistem de
estruturas periodicas de modulacdo do indice de refracdo produzidas no nucleo de
uma fibra ética mono-modo ao longo do seu comprimento. Um feixe de luz guiado
pelo nucleo da fibra sera difratado por cada plano da rede e as frequéncias, que
satisfazem a condicdo de Bragg, contribuem construtivamente na direcdo contra-
propagante, formando uma banda de reflexdo com comprimento de onda central
especifico. (OTHONOS, 1997). A Figura 2 representa uma rede de Bragg sendo
iluminada por uma fonte de luz banda larga. Uma faixa estreita do espectro de luz,
centrada no comprimento de onda de Bragg 4, € refletida, e o restante do espectro

é transmitido.

Rede de Bragg

-h'\ﬂ' " i
Ny
™
Fibra dtica T o—n,
Resposta espectral
- - —
g
| p I /\ p
™ A A

Figura 2 — Esquema do principio de operacdo de uma rede de Bragg em fibra ética. Uma faixa
estreita do espectro, centrada no comprimento de onda de Bragg Az € refletida, e o restante é
transmitido.

O acoplamento entre os modos somente ocorre quando a condicao de
casamento de fase é satisfeita, ou seja, quando ocorre sincronismo de fase e

superposicao suficiente dos modos na regido onde estdo as redes de difracdo. A
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condicdo de casamento de fase, que garante uma troca coerente de energia entre
modos é dada por (HILL; MELTZ, 1997):

B

Meff =2 = esy (Equagio 8)

em que, n.¢r € o indice de refracdo modal efetivo da onda incidente, n’eff € o indice

de refracdo efetivo do modo para o qual a energia é acoplada na rede, Az € 0
comprimento de onda de ressonancia e A, € o periodo espacial da modulacdo do
indice de refracdo ao longo da fibra. O indice de refracdo efetivo define o indice de
refracdo para cada modo de propagacdo. Para FBG as magnitudes das constantes
de propagacdo sdo as mesmas, porém com sinais contrarios, assim pode-se

determinar o comprimento de onda refletido ressonante do modo de indice 7.sf

acoplado ao modo de indice nleff'

A expressao geral da condicao de Bragg de primeira ordem é dada entdo pela

relacéo:
Ap = 2MepfA (Equacéo 9)

em que o comprimento de onda central da banda refletida, A5 esta relacionado com
a periodicidade espacial da modulacdo do indice de refracdo, A e com o indice de

refracéo efetivo do ndcleo, n,y;.

2.3.2 Métodos de Gravacao de uma FBG

Uma das técnicas mais eficazes e praticas aplicadas na producao de redes de
Bragg € a técnica interferométrica baseada na iluminagéo direta de uma mascara de
fase (OTHONOS, 1997). A méascara de fase € uma rede de difragcdo de transmisséo
em fase. As mascaras sdo produzidas com uma profundidade das ranhuras
adequada para o comprimento de onda UV usado de tal forma que a intensidade na
ordem zero seja minimizada. Tipicamente a ordem zero carrega menos do que 3%

da poténcia transmitida e as ordens -1 e +1 em torno de 40%.
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A producédo da FBG é feita pelo posicionamento da fibra préxima a méascara,
na regido de sobreposicao das ordens -1 e +1 de difracdo. O padréo de interferéncia
gerado modula o indice de refracdo da fibra dando origem a FBG. A Figura 3

exemplifica a utilizacdo da mascara para gravacao de uma FBG.

Radiacao
incidente

Mascara de fase

Fibra dtica

F'ei'ie de ordem -1 Feixe de orde%ﬁw&l

Figura 3 — Esquema de utilizac8o de méascara de fase nainscricdo de uma FBG.

Nessa técnica, a utilizacdo de uma lente cilindrica melhora significativamente
a eficiéncia da gravacdo, devido a sua capacidade de convergir a radiacéo
longitudinalmente sobre a fibra.

O periodo espacial da modulacdo de indice de refracdo causado pela
interferéncia dos feixes difratados define o periodo espacial da rede de Bragg
inscrita na fibra oOtica. O comprimento de onda de ressonancia da FBG esta
relacionado ao comprimento de onda da radiacao incidente e ao angulo de difracao
dos feixes (OTHONOS, 1999).

— Mefriw
B sen(p)

(Equacéo 10)

em que Az € o comprimento de onda de Bragg, 7.5 € 0 indice de refracéo efetivo do

nacleo da, 4,, € o comprimento de onda da radiacdo incidente e ¢ é o angulo de
difracdo da ordem 1.

Ao substituir a equacao (9) na equacéo (10) encontra-se uma relagéo entre o
periodo espacial da rede de Bragg (A), o comprimento de onda da radiacéo incidente

e 0 angulo de difragao dos feixes.
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__tw
- 2sen(¢p)

(Equacéo 11)

A periodicidade espacial da mascara de fase (A,,r) pode ser determinada pela

equacao geral da rede de difracdo (KASHYAP, 1999):

A, = MAuy Equacio 12
e 7wy (Equagdo 12)

onde m é a ordem do feixe difratado (m = 0, +1, £2, ...), e 4., € 0 comprimento de

onda da radiacao incidente. O valor do angulo da ordem difratada é em/z e 0 angulo

da radiacao incidente €é 6;.

Quando a radiacéo incide perpendicularmente & mascara de fase (6; = 0), ao
substituir a equacao (11) na equacao (12), constata-se que a periodicidade espacial
da rede de Bragg inscrita com uma mascara de fase terd comprimento equivalente a
metade do periodo da mascara e este periodo é independente do comprimento de

onda da radiacéo incidente:
Amf ~
AN=— (Equacéaol3d)

Portanto, este método ndo permite a gravacdo de redes com diferentes

comprimentos de onda de ressonancia utilizando-se a mesma mascara de fase.

Uma técnica de gravacdo mais flexivel utiliza um interferémetro de Talbot
modificado para produzir as redes. O interferdmetro emprega dois espelhos planos
moveis que fazem a recombinacao, na regido da fibra, das ordens +1 e -1, difratadas
por uma mascara de fase. Por meio da rotacdo dos espelhos € possivel ajustar o
angulo entre os feixes interferentes e, portanto, a separacdo entre as franjas de
interferéncia do padréo. Com essa técnica € possivel escrever redes de Bragg com

diferentes comprimentos de onda de ressonancia.
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2.4 SENSIBILIDADE DA FBG A DEFORMACAO LONGITUDINAL E A
TEMPERATURA

O indice de refracédo efetivo, assim como a periodicidade entre os planos da
rede podem ser afetados por deformacdes mecénicas ou variacbes térmicas,
variando assim, a posicao relativa do espectro de reflexdo da rede de Bragg. Este
fenbmeno faz com que a FBG possa ser utilizada como elemento sensor de
deformacéo e temperatura. Diferenciando a condicdo de Bragg, equacédo (9), em
relacdo a temperatura (T) e a deformacéo (l), chega-se a expressdo matematica que
fornece o deslocamento do comprimento de onda ressonante de Bragg devido as

variacfes térmicas e deformacdes mecanicas (OTHONOS, 1997):
e oA e A ~
Ay = Z(ATff'{'r]effa) Al +2 (A7ﬁ+neff5) AT (Equacao 14)

. , . ]
em que, | é o comprimento da FBG e T é a temperatura. O termo % reflete as

propriedades elasto-Gticas da fibra (variagdo de indice de refracdo induzido por

OMers

efeitos de deformac&o). Enquanto o termo reflete o efeito da temperatura,

relacionando propriedades termo-6ticas (mudanca de indice de refracdo devido a

oA _ AA ~ A A
temperatura). Os termos o € 3F refletem deformagdes mecanicas e térmicas da

silica, a deformacdo e a temperatura, respectivamente. Pode-se determinar assim
que uma variagdo em Alz € consequéncia da soma das perturbagdes térmicas e
mecanicas, néo distinguindo qual a contribuicio de cada efeito que esta
acontecendo sobre a rede de Bragg. Um modo simples para resolver este problema
de sensibilidade cruzada é utilizar dois elementos sensores diferentes, em que um
deles é isolado de variagfes de deformacéo e experimenta somente a temperatura e

0 segundo esta sujeito a deformacgdes e temperatura.

A sensibilidade das redes de Bragg a deformacéo longitudinal, ou seja,

dilatacdo ou compressao € expressa quantitativamente por (HILL; MELTZ, 1997).
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8 _ o _ (nZEff
15 L 2

) [P118¢ + p12(g + )] (Equacgao 15)

em que estdo relacionadas as componentes do tensor elasto-otico (p;;) para silica,

as deformacbes longitudinais e transversais (g, e &) respectivamente, o
comprimento de onda de Bragg (4z) e o indice de refragdo efetivo do nucleo da fibra
Otica (n). Se a tensdo é homogénea e isotropica, entdo a equacdo (8) pode ser
simplificada para uma forma mais comum:

iﬁ =[1—p,le ~ 0,78¢ (Equacao 16)
B

em que se incorporam as contribui¢des elasto-oticas (p,), definidas por:

Pe = (ne%) [p12 — (P11 + P12)] (Equacéo 17)

em termos do coeficiente de Poisson (v).

Para o caso da aplicacdo de tracdo na fibra, uma variacdo positiva do
comprimento de onda de ressonancia serd obtida como consequéncia dos efeitos
combinados das varia¢cGes de indice de refracdo efetivo (propriedade elasto-6tica) e
do distanciamento dos planos da rede de Bragg. Quando a fibra esta sujeita a
compresséo, a variagdo do comprimento de onda sera para menores valores, devido

ao efeito inverso, resultado da compressao sobre a rede de Bragg.

A sensibilidade das redes de Bragg a temperatura, e o deslocamento em

comprimento de onda pode ser expresso por (OTHONQOS, 1997):
Adg = Ag(ap + a,)AT (Equacéo 18)

1\ [OA z

em que a, = (X) (5) € o coeficiente de expansao térmica, aproximadamente

P . . e .
0,55 x 10° °C™* para silica e a quantidade a,, = (n ! ) (%) representa o coeficiente
eff

termo-6tico que possui valor aproximados de 8,3 x 10° °C™ para fibras de silica com
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0 nacleo dopado com germéanio. Claramente se observa que a variagéo do indice de
refracdo é dominada pelo efeito termo-6tico, sendo o principal responsavel pelo

deslocamento no comprimento de onda de ressonancia.

Estes deslocamentos dependem das caracteristicas da fibra Otica, porém
valores médios encontrados na literatura para estes deslocamentos séo de 1,2 pm
guando a rede € submetida a uma deformacéo relativa de 1 ue e 10 pm quando a
variagdo de temperatura é de 1°C. Estes valores de sensibilidades s&o
considerados para redes de Bragg para comprimentos de onda de ressonancia
préximos de 1550 nm. Para medidas em polimeros a sensibilidade a deformacéo é o
parametro mais significativo quando se deseja medir as variacdes mecanicas
durante a sua secagem, jA que estas deformacfes sdo decorrentes de processos
fisicos que ocorrem no filme. Assim, quanto maior a sensibilidade da rede a este

parametro, melhor sera a qualidade da medida.

No entanto, deve-se levar em consideracdo, que uma grandeza fisica
experimental é determinada através de uma medi¢do e o resultado é sempre uma
aproximacédo do valor verdadeiro (VUOLO, 2002; POSSETTI, 2012). Assim, a
analise das incertezas associadas ao uso da FBG como transdutor de temperatura e

deformacéo deve ser realizada.

Essas incertezas sdo atribuidas a erros aleatérios e sistematicos. O erro
aleatério € tal que nos n resultados de uma grandeza ele se distribui em torno do
valor verdadeiro e ocorrem por fatores que ndo podem ser controlados, pois se
devem ao préprio processo de medida, como por exemplo, correntes de ar ou
vibragbes do solo, que podem ser minimizadas, mas nao sao totalmente
controladas. O erro sistematico € sempre o mesmo em todas as n medidas e é
atribuido a fatores ambientais, como temperatura, pressao, umidade, que sdo erros
gue podem ser reduzidos ou totalmente anulados. Em geral se os fatores ambientais
forem controlados ou medidos por outros equipamentos, este tipo de erro pode ser
eliminado do resultado final (VUOLO, 2002).

Geralmente os dois tipos de erros acontecem simultaneamente. E quando
ndo € possivel eliminar as fontes de erro a solucdo pode ser repetir varias vezes

uma medicao, a fim de que o valor médio resulte em um erro estatistico menor. Isto
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permite avaliar a incerteza no resultado final, a partir da propria flutuacéo estatistica

gue ocorre nos resultados.

2.5 SENSORES BASEADOS EM FBG

Em geral, dispositivos de transducdo oticos sdo fabricados com materiais
totalmente dielétricos, que sdo quimicamente inertes. O fato dos sensores a fibra
Otica serem totalmente imunes a qualquer tipo de interferéncia eletromagnética é
outra vantagem, além de serem biocompativeis e suportarem temperaturas
relativamente altas gracas ao alto ponto de fusdo da fibra. Gracas ao pequeno
tamanho, transdutores leves podem ser feitos, o que € importante quando se deseja
uma tecnologia optoeletrénica integrada. (LOPEZ-HIGUERA, 1998)

Os sensores a fibra 6tica podem ser classificados pelo tipo de modulacéo
6tica utilizada. (LOPEZ-HIGUERA, 1998). Por esta classificacéo tem-se: sensores de
amplitude ou intensidade, de fase ou interferométrico, polarimétrico e
espectroscopico. As influéncias externas dos mensurandos nas aplicacbes de

sensoriamento sdo: intensidade, fase, polarizacdo e comprimento de onda.

Quando modulados em intensidade, a magnitude da radiacdo Otica varia de
acordo com valores do mensurando. Mudancas de intensidade 6tica sédo faceis de
detectar e assim estes sensores sdo de facil reproducéo e conceitualmente simples.
Porém perdas da intensidade luminosa, decorrentes das deformagdes ocorridas na
fibra oOtica, e/ou devido a propagacdo do feixe de luz ao longo da fibra e dos
componentes 6ticos, somado as flutuacdes de intensidade inerentes da fonte otica,
podem incorporar erros significativos no sinal modulado pelo mensurando. Assim, 0s
sensores de intensidade devem vincular-se a um sistema de referéncia para garantir

a correta funcionalidade.

Os sensores espectroscopicos sao aqueles nos quais o mensurando altera as
caracteristicas espectrais da luz propagada. As redes de Bragg sao classificadas
como sensores espectroscopicos e sua decodificacdo pode ser feita em

comprimento de onda evitando assim efeitos cruzados resultantes de flutuacdes de
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intensidade da fonte luminosa. Além disso, as redes de Bragg possuem alta
sensibilidade, capacidade de multiplexacao, larga faixa dinamica e perdas baixas.

2.6 POLIMEROS

A palavra “polimero” vem do grego “muitos membros”. Estritamente falando,
isso pode ser aplicado a qualquer molécula que é formada por um namero
relativamente grande de pequenas unidades, ou meros, entretanto € mais comum
utilizar esta denominagédo a materiais em que 0s meros estdo unidos por ligacoes

covalentes, ou seja, elétrons compartilhados (ROSEN, 1971).

O conceito de polimeros e macromoléculas se confunde. Quando as
moléculas se tornam muito grandes, com o nimero de &tomos encadeado superior a
uma centena, mas podendo atingir um valor ilimitado, da-se o nome de
macromoléculas. Os polimeros sdo macromoléculas e possuem tamanho, estrutura
qguimica e interacfes intra-moleculares e intermoleculares, que o0s caracterizam.
Suas unidades quimicas, ou meros, sdo ligadas por covaléncias e se repetem
regularmente. No entanto, ndo sé&o produtos homogéneos e sim uma mistura de
moléculas com pesos variados. Quando possui um tipo de mero, chama-se
homopolimero e quando ha dois ou mais de um tipo, denomina-se copolimero
(MANO; MENDES, 1999).

Os polimeros acorrem naturalmente como constituintes de organismos Vvivos,
como celulose e proteinas. No entanto, a atencéo aqui estara voltada aos polimeros

sintéticos, em particular tinta latex e verniz acrilico.

A tinta € uma suspensao de particulas de pigmentos solidos em uma fase
liquida (o veiculo) que quando aplicado sobre uma superficie, se seca, para assim
formar um filme solido. No filme de tinta seco o pigmento esta disperso em uma

matriz continua (aglutinante) que € invariavelmente polimérica. (HALL, 1991).

A selecdo dos materiais que juntos formam a tinta, com as suas

caracteristicas proprias, ird afetar e definir sua estabilidade, caracteristicas de
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aplicacdo, de manipulacdo e desempenho. Esses materiais sao: resinas, pigmentos,
solventes e aditivos (TALBERT, 2008).

A resina € o componente que identifica a tinta e forma o filme. Podem ser
mutaveis, que sofrem uma reacdo de polimerizacdo para formar um filme solido
quando aplicada em um substrato; ou ndo mutaveis, quando a resina esta dispersa
em um solvente que evapora depois da aplicacao, deixando um filme coerente sobre
a superficie. A mais popular na indastria de coberturas liquidas sdo as resinas
acrilicas por sua versatilidade e geralmente sdo manufaturadas diretamente na
forma de solucdo aquosa de latex (TALBERT, 2008). Assim, o aglutinante neste tipo

de tinta € uma emulséo de aglutinante em agua.

O aglutinante é selecionado para promover principalmente forca mecanica e
resisténcia a abrasdo, sobre uma faixa de temperatura adequada a aplicacéo,
desempenho adequado sobre situacdes de intemperismo, resisténcia a ataque
quimico e propriedades o6ticas de indice de refracdo e transparéncia (HALL, 1991).

Os pigmentos sao particulas solidas dispersas na tinta e fornecem
caracteristicas de cor, opacidade, durabilidade, resisténcia mecéanica e protecdo a
corrosdo do substrato. Podem ser organicos ou inorganicos. E além dos pigmentos
ainda se pode ter aditivos que modificam a fluidez e as propriedades mecanicas da
tinta, assim como a sua permeabilidade, brilho e nivelamento do filme (TALBERT,
2008). Um verniz é simplesmente uma tinta ndo pigmentada (HALL, 1991). Outros
componentes sdo adicionados ainda para melhorar a qualidade dos filmes,
diminuindo a formacdo de bolhas e proliferagcdo de micro-organismos (STEWARD;
HEARN; WILKINSON, 2000).

O solvente € um liquido puro ou uma mistura, que é utilizado para tornar a
tinta fluida antes da aplicacdo. Na fase liquida o veiculo deve ser capaz de formar
uma dispersao estavel com o pigmento, ter viscosidade adequada e mostrar uma

taxa de secagem satisfatoria. A dgua é um solvente inorganico (HALL, 1991).

Quando a agua evapora de uma dispersdo de latex, um filme transparente
(quando ndo h& adicdo de pigmento) é formado, se a temperatura for adequada. A
temperatura minima de formacédo do filme (MFFT) é uma quantidade crucial para
que ocorra deformabilidade das particulas durante a secagem do filme e esta

relacionado com a temperatura de transi¢céo vitrea (T4) do latex, (WINNIC, 1997).
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Polimeros com baixo T4 tem superficie pegajosa. Solventes volateis séo introduzidos
na formulagéo dos polimeros quando a T4 € muito alta, para resolver problemas de
plastificacdo, principalmente em solu¢cdes a base de agua, por causa do seu alto
calor latente de evaporacdo (STEWARD; HEARN; WILKINSON, 2000).

2.7 SECAGEM DE FILMES POLIMERICOS

Uma area importante de pesquisa na area dos polimeros sédo os estudos da
formacao de um filme polimérico e suas propriedades. As coberturas de filmes latex
tem grande propor¢cdo comercial, por este motivo tem alcancado grande
desenvolvimento nos anos recentes, com nOvos avangos em técnicas instrumentais
para seu estudo (WINNIC, 1997). Desenvolvendo e avaliando segundo suas
caracteristicas fisico-quimicas, reologicas e de aparéncia, monitorando a
coalescéncia das particulas e a interdifusdo das cadeias poliméricas com grande
detalhe.

7z

Nas tintas latex o filme é formado pela coalescéncia das particulas
poliméricas como consequéncia da evaporacdo da agua. O polimero por si s6 ndo é
soluvel em agua, portanto, enquanto as particulas individuais ndo estéo coalescidas,
diz-se que elas estdo dispersas em agua. A fim de que as particulas formem um
filme com a evaporagéo da agua, o polimero tem que ser deformavel sob a acdo da
forca de tenséo superficial (ROSEN, 1971).

Steward, Hearn e Wilkinson (2000) em um Review article, consideraram o
processo de secagem complicado, por ser ndo uniforme, com diferentes areas
secando em diferentes taxas. Também ponderaram, baseados em recentes
trabalhos, que o mecanismo de formacédo de filme de latex acontece em trés

estagios.

Estagio | — evaporacdo da agua pela superficie e concentracdo dos solidos.
Consiste de uma fase aquosa que dura até que o polimero tenha atingido 60 a 70%

do seu volume. Inicialmente as particulas estdo em movimento Browniano até que
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as camadas sofram uma interagdo significante em um ponto critico de evaporacao
da agua (WINNIC, 1997). A Figura 4 representa esta fase.

O+OOO O"‘OO

@ o+ 0 +O © " @ @ Particula polimérica
o+0 © O O"’ @) O

QO ~O+Q " O+O o o 0o

substrato

Figura 4 — Desenho esquematico de uma fina camada de filme polimérico logo ap6s sua
deposicdo sobre um substrato.

Estagio Il — Particulas em contato irreversivel e acdo da tenséo superficial e
capilaridade. A razdo da evaporacéo nesta fase torna-se constante, com taxa global
menor. Ocorre entdo o fendbmeno da coalescéncia, ou seja, com a saida de agua as
particulas tendem a aproximar-se e se fundirem, como indicado na Figura 7. Este

processo e irreversivel (WINNIC, 1997).

192025 % %%, , .
.0.0'0.0.0'0 g Particula polimérica
6262626262626

— deformada

Figura 5 — Desenho esquematico de uma fina camada de tinta latex apds a evaporacao da
agua.

Estagio Ill — Formacao do filme continuo (Figura 6). Neste periodo a taxa de
evaporacao de dgua € baixa e a interface das particulas fica menos distinta. O filme
se torna homogéneo e ganha suas caracteristicas finais com a interdifusdo das
cadeias poliméricas (WINNIC, 1997).

Figura 6 — Desenho esquematico da formacgao de um filme polimérico continuo e uniforme.
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3 METODOLOGIA

3.1 FABRICACAO DAS REDES DE BRAGG

As FBGs foram gravadas em fibra 6tica monomodo padrdo usada em
telecomunicacdes (Furukawa). A técnica de gravacao foi a interferométrica utilizando
mascara de fase iluminada diretamente por um laser de excimero (Coherent, Xantos
XS — KrF, operando em 248 nm). A Figura 7 apresenta um diagrama do sistema
utilizado.

- espelhos
- iris

- lente cilindrica 140 HASER
- mascara de fase
- suporte para fibra
- fibra otica

Dk WM =

Y 1Y

sm125
Figura 7 — Desenho esquematico do sistema de leitura e gravagcdo de FBGs pelo método de
iluminagéo direta sobre a méscara de fase.

O feixe de luz emitido é desviado por dois espelhos fixos para que o feixe
figue paralelo a mesa de trabalho na altura desejada. Apds os espelhos, uma iris
(diafragma ajustavel) controla o seu diametro, parametro que determina o
comprimento da rede que sera gravada, além de selecionar a regido de melhor
gualidade espacial do espectro do feixe do laser.

O feixe é desviado novamente com a utilizacdo de outro espelho que o
direciona para uma lente cilindrica (Zylinderl. 310/60x50). ApOs atravessar a
méascara de fase, um padréo de interferéncia € produzido pela sobreposicdo dos
feixes difratados, em uma regido proxima da mascara de fase, este padrdo de
interferéncia é focalizado pela lente cilindrica no nucleo da fibra, resultando em uma

modulacao espacial do indice de refracédo da fibra.
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As redes de Bragg foram gravadas usando quatro diferentes mascaras de
fase (Ibsen) com periodos de 1068,5; 1064,5; 1062,5 e 908,5 nm trabalhando com
energia de 7; 4,5; 8 e 8 mJ por pulso (medida na saida do laser), respectivamente. A
frequéncia foi de 300 Hz por aproximadamente 5 minutos. O tempo de gravacéo foi
determinado pela observacdo da formacdo da rede de Bragg acompanhada pelo
interrogador SM125 (Optical Sensing Interrogator — sm125, Micron Optics, com
estabilidade em comprimento de onda de 5 pm), dispositivo utilizado para a
aguisicao e o processamento dos sinais oriundos da FBG, ligado a um computador.
As FBGs produzidas tém um comprimento estimado de 3 mm, devido a abertura da

ris.

3.2 CARACTERIZACAO DAS REDES DE BRAGG

3.2.1 Sensibilidade a Variacado de Temperatura

Nesse experimento, a fibra que continha a FBG foi conectada a um LED
superluminescente (Superlum, Pilot-2, 1445-1645 nm), que funcionava como fonte
luminosa, e a um interrogador 6tico (I-MON E 512D, Ibsen, operando entre 1520 a
1590 nm com resolucdo menor do que 0,5 pm) com o auxilio de um circulador. A
extremidade da fibra em que estava grava a FBG foi imersa dentro de um tubo de
ensaio contendo agua potavel, que por sua vez foi colocado dentro do banho térmico
(Lauda RE 212, com resolucédo de 0,01 °C). A variacédo de temperatura foi controlada
pelo proprio sistema do banho térmico e um termopar auxiliou na verificagdo da
temperatura tanto da agua do banho quanto do tubo de ensaio que continha a fibra.
Com os valores da temperatura estabilizados, o valor do comprimento de onda de
Bragg da FBG pb6de ser determinado por observacdo no sistema de aquisicdo do
interrogador otico. A temperatura foi variada de (10,00 + 0,01) °C a (60,00 + 0,01) °C
em intervalos de 5,0 °C. Foram realizados trés ciclos térmicos para se avaliar as
medicdes em condicdo de reprodutibilidade, ou seja, a concordancia entre
resultados de medicdes realizadas em diferentes condi¢cdes (VUOLO, 2002), neste

caso, em diferentes rampas de aquecimento.
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A partir dos dados coletados um tratamento estatistico foi realizado a fim de
se determinar a sensibilidade térmica do transdutor e sua respectiva faixa de erro.
Os célculos foram realizados com o programa computacional Origin®, usando 0s
valores experimentais coletados durante a tomada de dados.

O valor médio dos resultados obtidos através dos trés ciclos de medidas foi
calculado, assim como o desvio padrdo da média (g,,), pelo programa Origin®. As
incertezas associadas com as caracteristicas de cada equipamento (o,) sao

calculadas através da relagéo abaixo.

(Equacéo 19)

em que L, é o limite de erro do equipamento.

Para o interrogador 6tico utilizado (I-MON) a resolucao é menor que 0,5 pm e
para o banho térmico a resolugéo é de 0,01 °C. O termopar foi utilizado apenas para
verificacdo da temperatura dentro e fora do tubo de ensaio, portanto ndo entrou
nesta analise. Sendo que a incerteza encontrada em comprimento de onda (em nm)
compde a incerteza combinada padrdo no eixo das ordenadas e a incerteza na
temperatura (em °C) compde a incerteza combinada padréo no eixo das abscissas.
No entanto, esta incerteza na abscissa precisa ser rebatida para o eixo das

ordenadas e expressar uma incerteza em nm, neste caso através da expressao:

GT’ = 01 X Sinicial (Equa(;éo 20)

em que (o7’ ) expressa o valor de incerteza na temperatura expressa em unidade de
comprimento de onda, (o) € a incerteza na temperatura em (°C) e (Sinicial) € @
sensibilidade inicial, que é dada pelo coeficiente angular da reta ajustada a média
dos dados experimentais sem considerar o erro experimental.

Apos todos estes resultados a incerteza padréo final foi calculada através da

equacao abaixo.

o= \/a,%l + 02 + o)” (Equacao 21)
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Este valor de incerteza foi utilizado como barra de erro na curva formada pelo
valor médio dos trés ciclos realizados em condi¢des reprodutibilidade. Com isto, a
sensibilidade foi encontrada a partir do ajuste linear aos pontos experimentais,
levando em conta as barras de erros e realizada pelo programa Origin®.

A linearidade (maior desvio experimental com relacdo a curva de calibragao)
também é um fator importante quando o sensor é utilizado na pratica, pois define a
maior variacdo do valor real para o tedrico. Este valor foi obtido olhando diretamente
os dados do ajuste linear fornecidos pelo Origin®.

Por fim a resolucéo do sensor foi obtida pela equacéo 22.

Rsensor = (resolucdo do interrogador)/Sensibilidade (Equacéo 22)

3.2.2 Sensibilidade a Deformacéao Longitudinal

Para saber a resposta das FBGs gravadas, a deformacao longitudinal, o
arranjo experimental da Figura 8 foi utilizado. Uma rede com comprimento
ressonante de Bragg em (1538,5 + 0,5) nm foi empregada para servir de referéncia a

todas as redes gravadas em condi¢cdes semelhantes.

Suporte movel Suporte fixo

Micrémetro

Figura 8 — Desenho esquematico do sistema de variagcdo do comprimento da fibra.

Para realizacdo do experimento, a fibra que continha a FBG foi conectada a
um LED superluminescente (Superlum, Pilot-2, 1445-1645 nm), que funcionava
como fonte luminosa, e a um interrogador 6tico (I-MON E 512D, Ibsen, operando
entre 1520 a 1590 nm com resolu¢cdo menor do que 0,5 pm) com o auxilio de um

circulador. A extremidade da fibra ndo conectorizada foi colada ao sistema de



42

variagao do comprimento, deixando 24,55 mm da fibra, incluindo a regido em que
estava gravada a FBG, livre para sofrer a deformacdo. O comprimento foi variado
manualmente, observando a escala gravada no micrometro que movimenta um dos
apoios em que a fibra estd colada. A cada intervalo de deformacédo, o valor do
comprimento de onda de Bragg da FBG foi determinado por observacao no sistema
de aquisicdo do interrogador 6tico. A variacdo de comprimento do trecho livre foi
efetuada com passos de 0,01 mm a uma temperatura ambiente de (18,0 + 1,0) °C.
Este procedimento foi repetido quatro vezes em condi¢éo de reprodutibilidade.

Os dados coletados foram transcritos para um programa computacional,
Origin®, e um tratamento estatistico foi realizado a fim de se determinar a
sensibilidade a deformacao do transdutor e sua respectiva faixa de erro.

O valor médio dos resultados obtidos por meio dos quatro ciclos de
deformacédo longitudinal foi calculado, assim como o desvio padrdo da média (o,,)
pelo programa Origin®. Uma tabela foi criada no programa para que as incertezas
associadas com as caracteristicas de cada equipamento fossem calculadas pela
equacado 19. Para o interrogador 6tico utilizado (I-MON) a resolucdo é menor que
0,5pm e para o micrdbmetro a resolucdo € de 0,01 mm. Um paquimetro com
resolucao de 0,05 mm foi utilizado para se fazer a medida do comprimento inicial da
porcao livre da fibra.

Assim, calculou-se o deslocamento relativo em microstrain pela razéo
(Ad/d;niciar) (valores variados durante a deformacéo longitudinal da fibra pelo seu
comprimento inicial) e a incerteza combinada desses valores foi obtida pela equacao
23.

o, = b J (22)° 4 (Zeimictar)” (Equagio 23)

dinicial dinicial

em que oy, € gy sao as incertezas na determinacao da deformacao longitudinal

inicial
e do comprimento inicial. Estas incertezas sdo calculadas pelas expressdes abaixo
fazendo a combinacdo da incerteza estatistica estimada e da incerteza fornecida

pelo limite de erro dos equipamentos.

0,05 0,05 _ 5 . x
Or—paq = 575 Je-paqg =3 Tdiiciar = \/ar_paq + 0e—pag? = 0,022 mm (Equacéo 24)
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0,01 0,01 ~
Or—micr = 375  Oe-micr = 3~ Odiniciat — VO —micr? + Oo_micr? = 0,0044 mm (Equagao 25)

A incerteza na determinacdo da deformacéo relativa precisa ser transformada

em uma incerteza expressa em unidades de comprimento de onda (¢,'), sendo que:
o' = 0¢ X Sinicial (Equacao 26)

Apds encontrar estes valores, a incerteza padréo final pdde ser calculada
através da equacao 27 levando em conta o desvio padrdo do valor médio (g,,), a

resolucdo do interrogador (0inerrogador) € @ incerteza na medicdo da deformacgéao

relativa (a,.).

o= \/ o2 + ol + afmermgador (Equacéo 27)

A incerteza (o) foi utilizada como barra de erro na curva formada pelo valor
médio dos quatro ciclos realizados pelo valor do deslocamento relativo em pe. Com
isto a sensibilidade foi encontrada a partir do ajuste linear aos pontos experimentais,
levando em conta as barras de erros, pelo programa Origin®. A linearidade foi obtida
pela observacdo dos resultados do ajuste linear e a resolucdo do sensor foi
calculada equagéo 22.

3.3 ENSAIOS PRELIMINARES DA APLICACAO DAS REDES DE BRAGG COMO
SENSOR DE DEFORMACAO DE POLIMEROS

A fim de encontrar o melhor método de sensoriamento capaz de monitorar as
deformacfes internas sofridas por um filme polimérico durante seu processo de
secagem, foram inicialmente realizados diferentes testes. Como a fibra ética tem a
propriedade de ser quimicamente inerte as solu¢des de tinta e verniz, o dispositivo
sensor baseado em FBG possui a vantagem de poder ser embebido diretamente na

amostra. Porém é necessario que o polimero tenha aderéncia suficiente a superficie
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da fibra para que o transdutor possa medir as deformacdes mecanicas do filme
durante a secagem.

Os testes realizados foram os seguintes:

1 O primeiro teste consistiu em aplicar sobre a fibra 6tica, na qual estava
gravada uma FBG, uma camada de tinta latex comercial e monitorar o
comprimento de onda ressonante de Bragg, durante o tempo de secagem
de 4 horas. A deposicédo de uma fina camada de tinta latex com um pincel
sobre a fibra otica produziu a formacdo de um filme fino e de facil
remocdo, porém fragil e quebradico. Apesar de apresentar certa
aderéncia, os deslocamentos em comprimento de onda da FBG ao longo
do tempo ndo puderam ser associados as deformacbes mecéanicas do
filme. Ao longo do processo de secagem, o filme apresentava rachaduras
e problemas de aderéncia sobre o substrato inicialmente utilizado (lamina
de vidro) que influenciaram os resultados ocasionando problemas de
reprodutibilidade.

2 Um segundo teste foi realizado empregando duas FBGs gravadas em um

mesmo segmento de fibra, separadas por aproximadamente 5 mm e com
comprimentos de onda de ressonancia de 1540 nm e 1308 nm, como na
montagem proposta por Xu et al., (1994). Nessa configuragdo as duas
FBGs sujeitas a variacfes de temperatura e tensdo foram monitoradas
simultaneamente. A proposta era identificar os efeitos de tensdo e
temperatura separadamente, uma vez que as FBGs em comprimentos de
Bragg diferentes tem também diferentes sensibilidades a parametros
externos. Neste teste, os dados foram coletados por 4 horas, tempo para
secagem de uma Unica cobertura da tinta latex comercial segundo o
fabricante. No entanto, nédo foi possivel separar efeitos de variacdo de
temperatura e deformacgéo usando este sistema.
Tanto os valores proximos de sensibilidade das FBGs a deformagéo e a
temperatura quanto o fato do uso de redes de Bragg em comprimentos
diferentes exigir o emprego de interrogadores diferentes (OSA e I-MON)
podem ter ocasionado a dificuldade de analise dos dados.

3 Num passo seguinte foi realizada uma montagem experimental em que
duas FBGs com comprimentos de onda diferentes, porém préximos, de
(1538,5+ 0,5 nm e (1540,0+0,5 nm a 22°C, foram gravadas em
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segmentos de fibra separados. No ensaio experimental uma das FBGs foi
embebida na camada de polimero estando, portanto, sujeita a variacdes
de tensdo mecanica e de temperatura decorrentes do processo de
secagem. A outra FBG foi posicionada proxima ao polimero, porém sem
entrar em contato com o mesmo, sendo assim empregada na medicao da
temperatura na proximidade do filme polimérico. Apesar de os resultados
obtidos terem apontado a viabilidade da montagem, os problemas de
reprodutibilidade continuaram a ocorrer devido a fragilidade do filme de
tinta latex formado.

Sendo assim, numa etapa seguinte optou-se pela utilizagdo de um verniz
acrilico comercial capaz de produzir um filme mais resistente, que ndo apresenta
rachaduras e que possui boa aderéncia a fibra o6tica.

Em todos os testes os equipamentos utilizados foram um interrogador o6tico (I-
MON E 512D, Ibsen, operando entre 1520 a 1590 nm) e em um LED (Superlum,
Pilot-2 com comprimento de onda entre 1520 e 1570 nm). No primeiro teste 0s
eguipamentos estavam conectados a rede que continha a FBG por um circulador.
No segundo experimento, na falta de um segundo interrogador dinamico, um
analisador de espectro 6tico (OSA — Optical Spectrum Analyser, Anritsu, MS9710B,
abrangendo uma faixa de comprimento de onda entre 600 nm e 1750 nm), foi
utilizado para monitorar a segunda FBG ligada a um circulador que conectou o
analisador de espectros 6ticos e outro LED (Superlum, Pilot-2 com operacdo na
faixa de comprimentos de onda de 1293,1 +48,0 nm). E no terceiro caso 0s
equipamentos foram conectados aos dois segmentos de fibra por um acoplador 2x2.

O aprimoramento da montagem experimental também exigiu a realizacéo de
testes com o intuito de escolher o substrato adequado sobre o qual o filme era
depositado.

Nos primeiros ensaios a fibra foi apoiada em uma lamina de vidro e
posteriormente uma camada do polimero foi aplicada cobrindo a fibra e a lamina.
Observou-se que o filme do polimero, apdés um periodo de secagem inicial, aderia a
fiora, ocasionando os deslocamentos do comprimento de onda de Bragg
observados. Porém, ap0s uma espera maior no tempo de secagem, as variacdes
mecanicas cessavam, dando a falsa impressdo de que o filme estava
completamente seco. A repeticdo dos ensaios e a analise mais detalhada dos dados
obtidos mostraram que a grande aderéncia do filme de polimero a lamina de vidro
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usada como substrato, impediu que a fibra detectasse de forma eficiente as
deformacgBes do polimero, depois de transcorrido o periodo inicial de secagem.
Portanto, o substrato empregado nédo deve interferir nos movimentos intrinsecos do
filme polimérico durante todo o processo de secagem. A solucdo encontrada foi o
emprego de uma folha plastica rigida de acetato, utilizada geralmente na confecgéo
de transparéncias para retroprojetor. Este substrato atendeu as especificagdes
descritas acima, permitindo ainda a retirada do filme polimérico apés a secagem.
Além da tinta latex também foi usado um verniz acrilico comercial para uso
em coberturas artesanais. Os testes mostraram que o verniz a base de agua teve a
aderéncia necesséria a silica da fibra otica descascada. Apesar de apresentar a
formacdo de pequenas bolhas, vistas a olho nu, ndo trincava ou descolava com o
passar do tempo de secagem analisado. Além disso, houve reprodutibilidade nos

resultados obtidos com o verniz.

3.4 CONFIGURACAO EXPERIMENTAL FINAL DA APLICACAO DAS REDES DE
BRAGG COMO SENSOR

Apbs a escolha do substrato e a definicdo da metodologia experimental a ser
empregada e do posicionamento da fibra para medicdo de temperatura, passou-se a
etapa de montagem da configuracdo experimental final.

Nesta configuracédo duas redes de Bragg, FBG1 e FBG2, com comprimentos
de onda de ressonancia, a temperatura de 22 °C, de (1538,5+0,5) nm e
(1540,0 £ 0,5) nm, respectivamente, foram empregadas como sensores. O LED
(Superlum, Pilot-2 com comprimento de onda entre 1520 e 1570 nm), o interrogador
otico (Ibsen, I-MON E 512D, operando entre 1520 a 1590 nm) e as duas fibras nas
quais estdo gravadas as redes FBG1l e FBG2 foram ligados por meio de um
acoplador 2x2. A FBG2 foi coberta com a camada de verniz e a FBG1 foi mantida
fora do verniz a uma distancia de aproximadamente 1 cm, para acompanhamento da
temperatura.

Depois de posicionada sobre o substrato, uma das extremidades da fibra
contendo a FBG2 era presa, enquanto que a porcéao livre da fibra circundava uma
polia. Uma massa de 5 gramas era presa a esta extremidade. Este procedimento foi

adotado para que a fibra n&o sofresse curvaturas devido as deformacfes mecanicas
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sofridas pelo verniz, o que comprometeria os resultados devido a sensibilidade
cruzada da FBG a tensao longitudinal e curvatura.

Dois guias metalicos de espessura constante foram posicionados
paralelamente a fibra a uma distancia de 1,5 cm aproximadamente da mesma, para
garantir que a camada de verniz depositada apresentasse espessura constante. Os
guias metalicos com espessura de 510 um garantiram que a fibra otica, (com
espessura de 125 um) fosse totalmente coberta pela fina camada de verniz. Para a
deposicao do filme, uma lamina de vidro espalhava uma gota do polimero liquido
sobre a fibra. Tanto a parte da fibra com a capa de acrilato, quanto a parte contendo
a FBG eram cobertas pelo filme.

A Figura 9 mostra um esquema geral da montagem experimental empregada
enquanto que na Figura 10 pode ser visto em detalhes o posicionamento das FBGs
e do substrato onde foi depositado o verniz. Para uma melhor visualizagdo do
sistema, as fibras foram coloridas na foto apresentada na Figura 10.

FBG1 —mﬂmﬂm—\

Sensor D
eletrénico 2x2
Acoplador --
FBG2 I-MON

_—

Figura 9 — Esquema da montagem experimental empregada na medi¢cdo das

deformagdes mecéanicas do verniz.

Para a realizacdo dos experimentos, primeiramente era feita uma
estabilizacdo da temperatura do ambiente em 25 £ 0,5 °C, com o auxilio de um ar-
condicionado em sistema automatico. Um sensor eletrbnico de temperatura
posicionado préoximo as FBGs foi usado para acompanhar a temperatura e a
umidade durante os ensaios. Com as fibras oticas limpas, posicionadas e fixas, uma
pequena quantidade do verniz foi depositada sobre a FBG2 empregada como
transdutor 6tico de deformacéo.
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Figura 10 — Foto com detalhes da montagem experimental empregada na medi¢cao das
deformagdes mecénicas do verniz.

Logo ap0s as protecdes laterais da mesa de trabalho foram fechadas para
diminuir as interferéncias de correntes de ar geradas por movimentacées no seu
entorno. O sistema de medida automatizado fez toda a aquisi¢cdo de dados durante o
tempo previamente estabelecido de 24 horas, sendo que 5 (cinco) medidas foram
realizadas automaticamente pelo interrogador dinAmico a cada segundo. Ao término
do intervalo de tempo estabelecido, encerrou-se a coleta de informagdes e os dados

foram salvos no computador.

Apb6s o término do ensaio, fez-se a limpeza da fibra em que foi depositado o
verniz com uma solucao de alcool isopropilico aplicada cuidadosamente com um
pincel. Este procedimento visa a retirada do filme polimérico formado e de eventuais
residuos, possibilitando a reutilizagdo da FBG2 em novos ensaios e garantindo

aderéncia do verniz a fibra.
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3.5 DETERMINACAO DA PERDA DE MASSA DO VERNIZ DURANTE A
SECAGEM

Para o estudo de perda de massa durante o processo de secagem do filme
polimérico, utilizou-se uma balanca analitica com precisdo de 0,0001 g. A camada
de verniz foi depositada sobre uma lamina de vidro usando o mesmo procedimento
descrito anteriormente. A Figura 13 mostra uma foto da lamina posicionada dentro
da balanca durante a calibracdo do equipamento. Neste ensaio, a aderéncia do filme

ao vidro nao interfere no processo de perda de massa por evaporacdo do solvente.

Uma gota de verniz foi depositada sobre a lamina de vidro e espalhada com a
ajuda de outra que correu sobre 0s guias metalicos formando um filme de espessura
uniforme semelhante ao analisado pela FBG. Este procedimento também pode ser
visto na figura 11. A massa da camada de verniz foi anotada a cada 5 minutos
manualmente nas primeiras horas e com intervalos de tempo variados até atingir um
total de 24 horas.

Figura 11 — Foto do procedimento de calibrac&o da balanca (esquerda) e de preparagéo do
filme de verniz a ser analisado (direita).

Um sensor eletrdnico de temperatura e umidade foi instalado dentro da
camara da balanca analitica. Foi deixada uma pequena abertura para impedir que o
aumento da pressao interna da camara influenciasse o processo de evaporacdo da

agua.
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3.6 TESTE EMPREGADO PARA DETERMINAR A VARIACAO DE
TEMPERATURA DENTRO DO FILME POLIMERICO

A fim de medir a variagdo da temperatura do filme de verniz durante a sua
secagem, foi realizado um teste utilizando a mesma configuracdo experimental do
item 3.4. Para garantir que somente a temperatura influenciasse a variacdo em
comprimento de onda sofrida pela FBG2, foi passada sobre a fibra oOtica uma
camada de 6leo vegetal alimenticio (canola) antes de realizar a deposicéo do verniz
sobre a fibra. Em seguida foi adotado o mesmo procedimento experimental descrito
no item 3.4 para depositar o verniz sobre a fibra e realizar as medic6es durante um
periodo de 13 horas, sendo realizadas automaticamente pelo sistema de

interrogacéo, 5 (cinco) aquisicdes a cada segundo.

Apés o término do ensaio, foi efetuada a limpeza da fibra com uma solucao de
alcool isopropilico, permitindo que a FBG2 pudesse ser utilizada novamente. E
importante salientar que uma outra FBG com comprimento de onda ressonante de
Bragg em 1538,5 + 0,5 nm foi utilizada nestes ensaios, para evitar que residuos de

Oleo sobre a fibra viessem a comprometer ensaios posteriores.



51

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 REDES DE BRAGG GRAVADAS

A metodologia apresentada para a gravacdo de FBGs pelo método
interferométrico, utilizando iluminacdo direta da mascara de fase, produziu redes
com refletividade aproximada de 20,0 dB.

Utilizando as mascaras de fase com periodos de 1068,5; 1064,5; 1062,5 e
908,5 nm, foram produzidas FBGs com comprimentos de onda de Bragg de 1546,0
0,5; 1540,0 = 0,5; 15385 + 0,5 e 1308 + 0,5 nm, respectivamente, a 22 °C,
temperatura da sala de gravacéo.

As diferentes FBGs gravadas foram utilizadas tanto durante os testes
preliminares quanto na configuracdo final do experimento realizado para a
monitoracdo do tempo de secagem de filmes poliméricos. Mesmo efetuando a
limpeza das fibras de maneira cautelosa apds cada utilizacdo do sensor, muitas
FBGs quebraram. Isso ocorreu devido a fragilidade ocasionada pela retirada da
protecdo da capa de acrilato da fibra ética e pelo proprio processo de inscricdo das
FBGs. Por isso, quando uma FBG era perdida, outra, com as mesmas

caracteristicas de gravacao e mesmo Ag, era utilizada como substituta.

4.2 CARACTERIZACAO DAS REDES DE BRAGG

4.2.1 Sensibilidade a Variagdo de Temperatura

Os valores medidos de comprimento de onda ressonante de Bragg de uma

das FBGs, durante os trés ciclos de aquecimento sdo mostrados na Tabela 1.



Tabela 1 — Valores obtidos experimentalmente para o comprimento de onda de Bragg em

funcdo da temperatura.
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Temperatura (°C) Ciclo 1 Ciclo 2 Ciclo 3
A (M) As (M) Ag (M)
10,0 1545,932 1545,918 1545,927
15,0 1545,977 1545,964 1545,973
20,0 1546,022 1546,011 1546,021
25,0 1546,068 1546,059 1546,068
30,0 1546,114 1546,106 1546,114
35,0 1546,162 1546,155 1546,163
40,0 1546,212 1546,206 1546,213
45,0 1546,261 1546,256 1546,263
50,0 1546,310 1546,304 1546,313
55,0 1546,362 1546,356 1546,363
60,0 1546,414 1546,408 1546,415

Para cada temperatura do banho térmico o programa Origin® calculou os
valores médios de comprimento de onda de Bragg e o respectivo desvio padrdo da

média (o,,). Os resultados estdo na Tabela 2.

Tabela 2 — Valor médio do comprimento de onda de Bragg em funcédo da temperatura e
incertezas.

Temperatura (°C) valor Tﬁg\')o do 1 O, (NM) o (nm)
10,0 1545,926 0,007 0,007
15,0 1545,971 0,007 0,007
20,0 1546,018 0,006 0,006
25,0 1546,065 0,005 0,005
30,0 1546,111 0,005 0,005
35,0 1546,160 0,004 0,004
40,0 1546,210 0,004 0,004
450 1546,260 0,004 0,004
50,0 1546,309 0,005 0,005
55,0 1546,360 0,004 0,004
60,0 1546,412 0,004 0,004

As incertezas relacionadas aos equipamentos o,, calculadas a partir da
equacdo 19 sdo de 1,4434 x 10 nm para o I-MON e 2,8868 x 102 °C para o Banho
térmico.

A incerteza em relacdo a medida de temperatura, que é uma quantidade
relacionada ao eixo das abscissas, foi rebatida para uma incerteza no eixo das

ordenadas pela equacédo 20. Para isto foi obtida a sensibilidade inicial de 9,7 pm/°C
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através do coeficiente angular do ajuste linear aos valores médios. O valor de
incerteza obtido foi de 2,8088 x 10 nm. O gréfico utilizado na obtencéo deste dado

esta na Figura 12.

1546,5

1546,4

1546,3 -

1546,2 -

1546,1 -

1546,0 | ®  Valor médio
Ajuste linear

Coeficiente angular = 0,00973

Comprimento de onda (nm)

1545,9 -

10 20 30 40 50 60
Temperatura (°C)

Figura 12 — Gréafico do ajuste linear aos dados experimentais de valor médio do comprimento
de onda de Bragg referente a cada valor de temperatura.

Os valores de incerteza calculados pela equacédo 21 sdo mostrados na Tabela
2 e correspondem as barras de erro do grafico da Figura 13. Como o0 erro associado
aos equipamentos sao muito menores do que o desvio padrdo da média, o valor do
erro final é aproximadamente o0 mesmo valor do desvio padrdo da média. O ajuste
linear aos valores médios de comprimento de onda de Bragg levando em conta as

barras de erro fornece a sensibilidade térmica da FBG.
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1546,5

o Valor médio com barra de erro
Ajuste linear
Coeficiente angular = 0,009804

1546,4 -

1546,3

1546,2

1546,1

1546,0

Comprimento de onda (nm)

1545,9

10 20 30 40 50 60

Temperatura (°C)

Figura 13 — Gréafico do ajuste linear aos dados experimentais de valor médio do comprimento
de onda de Bragg referente a cada valor de temperatura levando e conta as barras de erro.

Portanto a sensibilidade final da FBG a temperatura €é de
(0,00980 + 0,00005) nm/°C, ou melhor, (9,80 £ 0,05) pm /°C, sendo que o desvio
padrdo do coeficiente angular € fornecido pelo programa Origin®. Este valor esta
préoximo ao valor encontrado na literatura de 10 pm/°C. O programa também fornece
o desvio de cada ponto experimental a reta ajustada, e o maior valor destes dados
representa a linearidade da FBG. Neste caso a linearidade é de 0,0075 nm,
referente ao valor de 10 °C.

A resolucdo do sensor fica definida pela equacédo 22, e neste caso a
resolucao é de 0,05 °C.

Medidas de sensibilidade realizadas com outras FBGs mostraram que a
sensibilidade pode variar de uma rede para outra sendo a sensibilidade média igual
a (9,8 £0,2) pm/°C.



4.2.2 Sensibilidade a Deformacao
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Os valores de comprimento de onda ressonante de Bragg de uma das FBGs,

durante os quatro ciclos em que a fibra foi submetida a deformacado longitudinal,

estdo na Tabela 3 abaixo.

Tabela 3 - Comprimentos de onda de Bragg em funcdo a deformacéo longitudinal da fibra

obtidos em trés ciclos de medicéo.

Deslocamento (mm) Ciclo1 Ciclo 2 Ciclo 3 Ciclo 4
Ag (Nm) Ag (nm) Ag (nm) Ag (nm)
0,00 1538,333 1538,134 1538,298 1538,314
0,01 1538,531 1538,488 1538,568 1538,519
0,03 1538,873 1538,866 1538,882 1538,929
0,04 1539,238 1539,293 1539,276 1539,274
0,05 1539,640 1539,646 1539,654 1539,651
0,06 1540,014 1540,011 1540,023 1540,121
0,07 1540,384 1540,473 1540,406 1540,476
0,08 1540,830 1540,867 1540,840 1540,857
0,09 1541,177 1541,198 1541,135 1541,116
0,10 1541,470 1541,645 1541,469 1541,462
0,11 1541,819 1541,997 1541,911 1541,913
0,12 1542,203 1542,326 1542,307 1542,292
0,13 1542,666 1542,810 1542,832 1542,819
0,14 1543,073 1543,188 1543,219 1543,174
0,15 1543,488 1543,488 1543,557 1543,584
0,16 1543,914 1543,948 1543,997 1544,014
0,17 1544,318 1544,464 1544,378 1544,450
0,18 1544,696 1545,064 1544,838 1544,846

Os valores de deformacado longitudinal provocados pelo micrometro foram

divididos pelo comprimento

inicial

medido com o paquimetro (24,55 mm)

encontrando-se assim o0s deslocamentos relativos Ad/d;,;.iq;- Para cada valor de

deslocamento relativo, o valor médio do comprimento de onda de Bragg e o

respectivo desvio padrdo da média g,, foram calculados através do programa

Origin®. Os resultados estdo na Tabela 4. Uma sensibilidade inicial da FBG de 0,95

pm/ue foi obtida por meio do ajuste linear aos dados do grafico de comprimento de

onda médio em funcdo do deslocamento relativo, Figura 14.
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Tabela 4 — Deslocamento relativo e valor médio do comprimento de onda de Bragg e suas

incertezas.
Valor

Ad/diiciat | 5 (10" mm) | o, (107 nm) | médiodo | &, (M) | o (m)

(mm)
As (Nm)

0,0000 0,000 0,000 1538,270 0,092 0,092
0,0004 1,796 1,714 1538,527 0,033 0,033
0,0008 1,796 1,714 1538,888 0,028 0,028
0,0012 1,796 1,714 1539,270 0,023 0,023
0,0016 1,796 1,714 1539,648 0,006 0,006
0,0020 1,796 1,714 1540,042 0,053 0,053
0,0024 1,796 1,714 1540,435 0,047 0,047
0,0029 1,796 1,714 1540,849 0,017 0,017
0,0033 1,796 1,714 1541,157 0,038 0,038
0,0037 1,796 1,714 1541,512 0,089 0,089
0,0041 1,797 1,714 1541,910 0,073 0,073
0,0045 1,797 1,714 1542,282 0,054 0,054
0,0049 1,797 1,714 1542,782 0,078 0,078
0,0053 1,797 1,714 1543,164 0,063 0,063
0,0057 1,797 1,714 1543,529 0,049 0,049
0,0061 1,797 1,714 1543,968 0,046 0,046
0,0065 1,797 1,714 1544,403 0,068 0,068
0,0069 1,797 1,715 1544,861 0,152 0,152

1545 |
1544 |
1543 |-

1542

1541

1540

®  Valor médio
Ajuste linear
Coeficiente angular = 0,000954

1539 -

Comprimento de onda (nm)

1538 -

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000

Deslocamento relativo (ue)

Figura 14 — Grafico do ajuste linear aos dados de valor médio do comprimento de onda da FBG
em funcao do deslocamento relativo.

As incertezas associadas com as medigcbes de comprimento inicial e

deslocamento (Equacéo 24 e 25) foram propagadas para fornecer a incerteza na
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deformacédo relativa o. (Equacdo 23). Essa incerteza foi transformada para uma
incerteza em unidades de comprimento de onda o, (Equacdo 26). Os valores
encontrados séo apresentados na Tabela 4.

As incertezas finais o associadas a cada um dos valores de comprimento de
onda médio correspondem as barras de erro do gréfico da Figura 15. Esses valores
de incerteza foram calculados pela equacdo 27 e também sdo apresentadas na
tabela 4. Novamente, como aconteceu no topico 4.2.1, o erro associado aos
equipamentos sdo muito menores do que o desvio padrdo da média, assim o valor
do erro final € aproximadamente o mesmo valor do desvio padrédo da média. O
coeficiente angular da reta ajustada aos dados levando em conta as barras de erro
forneceu a sensibilidade da FBG a deformacdo longitudinal de
(0,955 + 0,003) pm/pEe.

1545 |- o Valor médio com barra de erro °

Ajuste linear
1544 |- | Coeficiente angular = 0,000955

1543
1542
1541

1540

Comprimento de onda (nm)

1539 |-

1538 -

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000

Deslocamento relativo (ue)

Figura 15 — Grafico do ajuste linear aos dados de valor médio do comprimento de onda da FBG
em funcéo do deslocamento relativo levando em conta as barras de erro.

Este valor esta de acordo com aqueles encontrados na literatura de
1,2 pm/ue. Neste caso a linearidade é de 0,17 nm e a resolucéo do sensor calculada
pela equacéo 22 é de 0,5 .

Outros testes realizados com FBGs diferentes mostraram que a sensibilidade

média de das FBGs é de (1,03 +0,05) pm/pe. Neste trabalho a sensibilidade

utilizada é a demonstrada neste tratamento estatistico.
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4.3 PERDA DE MASSA DO VERNIZ DURANTE O PROCESSO DE SECAGEM

Com o intuito de acompanhar o processo de evaporacdo da agua durante a

formacdo do filme de verniz foram realizadas medidas de perda de massa. Os
resultados obtidos com medidas realizadas com

intervalos de 2 meses sao
apresentados na Figura 16. A temperatura dentro da capela de protecdo da balanca

em que foram feitas as medidas ficou em torno de 25 °C, variando de 24,7 a 26,7 °C
e a umidade relativa variou entre 47,3 a 56,3 % na primeira aquisicdo de dados.

Para o segundo filme analisado a temperatura variou de 24,7 a 26,1 °C e a umidade
relativa variou entre 48,9 a 63,5 %.

100 |-

[ |
[ ]
[}
]
=
I & Massa inicial = 453,4 mg
sol = Perda de massa total = 64,89 %
=
]
n
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Figura 16 — Graficos da evolugao da massa em porcentagem de cada filme durante a secagem.
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A maior perda de massa ocorre durante as 3,3 h iniciais da secagem nos dois
casos, sendo que ao final desse intervalo o filme de verniz possui aproximadamente
40% da sua massa inicial. A partir de 3,3 h a taxa de perda de massa diminui
consideravelmente, e ao final do processo a massa do filme sofre uma reducédo de

aproximadamente 63%.

4.4  VARIACAO DA TEMPERATURA DENTRO DO FILME DE VERNIZ

O teste realizado com a FBG2 envolta em 6leo vegetal antes de ser coberta
com o verniz foi importante na identificacdo das variacbes de temperatura sofrida
pelo filme durante a secagem.

Ap6s 13 h de monitoracdo da FBG1 e da FBG2 imersa no filme de verniz, os
dados de variacdo de comprimento de onda obtidos foram dispostos em um gréfico
mostrado na Figura 17. O 6leo de canola evitou a aderéncia do verniz a fibra e,
portanto a resposta da FBG2 esta relacionada somente com a variagcdo de
temperatura dentro do filme. Devido ao processo de secagem do verniz e
evaporacao do solvente, as respostas de variacdo de temperatura na fibra imersa
(FBG2) e na fibra posicionada proxima ao filme, porém sem entrar em contato com o

mesmo (FBG1) foram diferentes.
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Figura 17 — Comportamento temporal da variagcdo do comprimento de onda de Bragg das FBGs
dentro e fora do filme polimérico, para monitoracdo de temperatura ao longo do processo de
secagem.

Os resultados obtidos com véarios testes realizados indicam que a maior
variagdo em comprimento de onda ocorre durante as duas horas iniciais da
secagem. Logo apés a FBG2 ser coberta com o verniz, é observado um
deslocamento da ressonancia para menores comprimentos de onda. Este
deslocamento ocorre com uma alta taxa por aproximadamente 1 hora e esta
associado com uma diminui¢cao da temperatura do filme de aproximadamente 2 °C.

Um decréscimo na temperatura das redondezas da superficie do filme de
aproximadamente 1 °C também é medido pela FBG1. Esta variacdo de temperatura
esta relacionada com uma eficiente evaporacéo do solvente através da superficie do
filme. No proximo intervalo de 1 hora a temperatura do filme permanece
aproximadamente constante retornando rapidamente para maiores valores ao final
do periodo. O aumento da temperatura apés 2 horas estd associado com o
decréscimo na taxa de evaporacdo do solvente, em concordancia com a perda de
massa mostrada na Figura 16. Apés esse intervalo inicial em que as FBGs sofrem
desvios em comprimento de onda de magnitudes sensivelmente diferentes, as duas
FBGs passam a se comportar de forma semelhante.

No grafico da Figura 17, o comportamento geral de deslocamento para
menores comprimentos de onda, de igual magnitude para as duas redes esta

associado com uma variacao na temperatura da sala. Apesar de a sala ser mantida
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7

fechada com o ar condicionado ligado, a temperatura ndo € completamente
estabilizada para um periodo de tempo longo, no caso de 13 horas incluindo o
periodo noturno.

4.5 DEFORMACAO MECANICA DO FILME DE VERNIZ ACRILICO DURANTE A
SECAGEM

A Figura 18 mostra um grafico da variacdo temporal do comprimento de onda
de Bragg da FBG 2 durante a secagem do filme de verniz acrilico a base de agua.
Ao longo das 24 horas de duragédo do experimento a temperatura da sala foi mantida
em (25,0 £ 0,5) °C e a umidade relativa do local variou entre 56 a 60%.

[T I T - T~ 1 ~ T ~ 1 - T 1T " 1 ° !I L
0o 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
Tempo (h)

Figura 18 — Variagdo do comprimento de onda de Bragg da FBG2 ao longo do processo de
secagem, associado com a deformag¢do mecénica do verniz, primeiro experimento.

Ao longo das 1,3 horas iniciais da secagem, o verniz encontra-se no estado
liquido, ndo tendo aderéncia suficiente sobre a fibra ética para que a FBG2 consiga
monitorar efeitos significativos de deformacé&o. Tanto a FBG1 quanto a FBG2 sofrem
significativo deslocamento no comprimento de onda de Bragg para menores valores,
resultante de uma diminuicdo da temperatura, conforme discussao do item 4.4. A
FBG1 sofreu um deslocamento de aproximadamente 10 pm para menores valores
de comprimentos de onda durante o periodo inicial da secagem o que corresponde a

uma diminuicdo da temperatura de aproximadamente 1 °C nas redondezas do filme,
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considerando a sensibilidade tipica das FBGs a temperatura de 9,8 pm/°C. A FBG2
detectou uma diminuicdo na temperatura do filme de aproximadamente 2 °C. Essa
diminuicdo de temperatura esta associada com a evaporacao eficiente do solvente
através da superficie liquida do filme.

ApoGs transcorrido esse intervalo de tempo, o decréscimo da taxa de
evaporagdo ocasionou um aumento na temperatura das redondezas até a
estabilizacdo. Depois de aproximadamente 2,5 horas a temperatura manteve-se
aproximadamente constante até o final do experimento e, portanto os desvios em
comprimento de onda experimentados pela FBG2 podem ser associados
exclusivamente as deformacdes sofridas pelo verniz durante a secagem. Entre
aproximadamente 1,3 e 1,7 horas o deslocamento no comprimento de onda de
Bragg da FBG2 estéd associado com: o aumento da temperatura relacionado com o
decréscimo na taxa de evaporacado (ver Figura 16), uma expansao lateral do verniz
resultante da pressao exercida pela pelicula superficial que comeca a surgir na
superficie do filme (PETERSEN, HELDMANN E JOHANNSMANN,1999) seguida de
contracao do filme. A evaporacdo da agua e a concentracdo das particulas causam
um aumento na densidade e uma melhor adesdo do verniz a fibra, propiciando a
deteccado das deformacdes mecéanicas que ocorrem no filme.

No periodo entre 1,7 h e 4,8 h, o flme contrai e uma pelicula é estabelecida
na superficie superior e se estende por todo o filme até a formacdo do filme
homogéneo. Este periodo marca o inicio da coalescéncia em que ocorre a
deformacdo das particulas por influéncia da capilaridade que faz com que as
particulas se aproximem e pela tenséo superficial causando a unido das particulas.
O deslocamento em comprimento de onda de 8,27 pm medido durante este intervalo
corresponde a uma contracao longitudinal do verniz de 8,7 pg, ou 8,7 um/m. Embora
nao ocorram perdas significativas de massa apés 3,3 horas, ainda ocorrem
deformagdes importantes. Entre 4,8 e 11,8 h o filme volta a expandir e depois contrai
novamente. Os efeitos apds a unido das particulas com a interdifusdo das cadeias
poliméricas sdo os responsaveis pelas deformacBes observadas. As particulas
entram em contato irreversivel e as cadeias poliméricas sdo formadas, e ap6s 19,5 h
as deformacdes deixam de ocorrer e o filme adquire a sua consisténcia e resisténcia
finais.

Os testes foram repetidos 3 meses depois, sob as mesmas condi¢cbes

experimentais, sendo que o resultado € apresentado na Figura 19. A temperatura
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medida pelo sensor eletronico foi de (25,3 + 0,3) °C e a umidade relativa variou entre
51,6 e 60,9 %.

A (prm)

Tempo (h)

Figura 19 — Variacdo do comprimento de onda de Bragg da FBG2 ao longo do processo de
secagem, associado com a deformacgdo mecéanica do verniz, segundo experimento.

O estagio inicial de marcado pela alta taxa de evaporagéo do solvente e perda
de massa além do inicio da aderéncia do filme de verniz a fibra também ocorreram
nas primeiras 1,7 h. A segunda etapa, na qual ainda ocorre evaporacao da agua,
porém é medida pela FBG2 uma grande contracao do filme, perdura até 9,6 h depois
do inicio da secagem. O deslocamento em comprimento de onda de 17 pm medido
durante este intervalo corresponde a uma contracéo longitudinal do verniz de 17,8
ME, ou seja, 17,8 ym/m. Uma dilatagdo do verniz ocorreu a partir de 9,6 horas até

18,3 h, seguida de contracdo e posterior estabilizacao.

A formacéo do filme ocorre antes de 24 h, que foi o tempo de coleta de dados.
No entanto, observou-se uma diferenca no tempo de cada etapa, dos dois testes
realizados. Este fato pode ser devido ao envelhecimento do verniz, e evaporacéo do

solvente durante as aberturas da embalagem para a realizacdo dos testes.

Uma terceira medida realizada 10 meses depois da primeira, novamente
sobre as mesmas condicbes experimentais, esta apresentada na figura 20. A
temperatura medida com o sensor eletronico foi de 22,6 + 0,5 °C e a umidade

relativa variou entre 59,8 e 61,8 %.
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Figura 20 — Variacdo do comprimento de onda de Bragg da FBG2 ao longo do processo de
secagem, associado com a deformagdo mecanica do verniz, terceiro experimento.

Neste caso, 0 estagio inicial com alta taxa de evaporacédo da agua, perda de
massa e inicio da aderéncia do filme na fibra ocorreu nas primeiras 2,5 h. Entre este
periodo inicial até o patamar de 17 h ocorre a segunda etapa com uma contracéo
menor em relagdo aos outros resultados mostrados. A deformagéo observada nesta
etapa foi de 11,6 pm correspondendo a 12,1 g, ou seja, 12,1 ym/m de deformacéo
especifica. Uma dilatacdo foi observada apos este periodo, mas neste caso a fase

posterior de estabilizacdo ndo chegou a ocorrer nas 24 horas de formacao do filme.

Assim, observou-se uma diferenca nos intervalos temporais de cada etapa em
relacdo aos dois resultados anteriores, mas o comportamento foi semelhante em

todos os testes realizados.
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5 CONCLUSOES

5.1 CONCLUSOES

A monitoragdo da secagem de filmes poliméricos se mostrou vidvel com a
utilizacdo de redes de Bragg em fibra sem a necessidade de efetuar uma
encapsulacdo especial do sensor. A utilizacdo de um verniz acrilico, ao invés da tinta
latex, permitiu a formagdo de um filme homogéneo, sem trincas e com forte
aderéncia na fibra. Os ensaios demonstraram que a analise de um filme de verniz
com uma FBG pode fornecer informacdes sobre as deformac¢cdes mecanicas sofridas

pelo filme durante o processo de secagem.

A montagem experimental permitiu que etapas distintas de secagem fossem
identificadas. Sao elas: estagio de evaporacdo da dgua e aumento da densidade da
amostra provocando a aderéncia do verniz a fibra 6tica; dilatacdo do filme por efeito
de tensdo superficial resultante da formacdo de pelicula na sua superficie,
expressiva contracdo do filme provocada pela aproximacdo e deformacdo das
particulas; dilatacdo e posterior contracdo devida provavelmente a interdifusao das

cadeias poliméricas; formacéo do filme continuo.

As medidas de perda de massa durante o processo de formacao do filme
polimérico quando comparadas com os resultados fornecidos pela FBG permitiram
medir a variacdo da temperatura do filme associada com a evaporacéao e identificar o
estagio inicial de formacdo da pelicula superficial que € responsavel por uma
dilatacéo lateral do filme.

Os trés filmes analisados com um intervalo de tempo entre os experimentos
de 3 e 10 meses em relacdo ao primeiro, apresentaram comportamentos
semelhantes durante a secagem, porém com magnitudes e tempos diferentes para
gue cada etapa ocorresse. Este fato pode ser devido ao envelhecimento do verniz

devido a abertura da embalagem para a realizacdo dos testes.

Os resultados obtidos sdo promissores e a analise realizada com FBGs pode
fornecer informacdes relevantes contribuindo para o estudo das propriedades fisicas

e mecanicas durante a formacdo dos filmes poliméricos, importantes do ponto de
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vista académico. Além disso, para a industria, esta analise detalhada pode ser (util
para a inclusdo de novos parametros dentro das normas técnicas brasileiras que
visam o estudo da secagem de filmes poliméricos, como tintas e vernizes. Com uma
metodologia objetiva, o levantamento de dados sobre as deformacfes mecanicas
que ocorrem neste processo, complementam as técnicas de avaliacdo para a

melhoria e desenvolvimento de produtos.

5.2 TRABALHOS FUTUROS

Para os trabalhos futuros, pretende-se desenvolver modelos teéricos que
complete e descreva todos o0s processos intrinsecos da formacdo de um filme

polimérico.

A obtencdo de imagens por meio da tomografia por coeréncia 6tica (OCT)
pode ajudar na investigacao dos filmes através de imagens obtidas para se analisar
as variacdes de indice de refracdo e/ou da espessura da camada de tinta no
processo de secagem.

Outros métodos de cura de filmes também podem ser estudados utilizando
este mesmo sensor baseado em rede de Bragg, assim como o estudo de outros

compdésitos.
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