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RESUMO

KAWANO, Marianne. Transdutor a Fibra Otica para Andlise de Biodiesel. 2010.
124f. Dissertacdo (Mestrado em Informatica Industrial) — Programa de Poés
Graduacgdo em Engenharia Elétrica e Informética Industrial, Universidade
Tecnolodgica Federal do Parana. Curitiba, 2010.

Neste trabalho € apresentado um estudo sobre a aplicabilidade de redes
de periodo longo e estruturas de redes de periodo longo, gravadas em fibra
Otica de silica, quando empregadas como transdutores de indice de refracéo
para avaliar biodiesel e os 0Oleos de origem desses biocombustiveis. Como
amostras, foram utilizados 6leos de soja, de fritura e de girassol, biodiesel de
Oleo de soja e biodiesel de éleo de girassol. Os experimentos foram realizados
utilizando uma rede de periodo longo convencional e uma estrutura de rede de
periodo longo, chamada de rede de periodo longo em cascata, na qual uma
rede de periodo longo é empregada numa configuracao interferométrica similar
a um interferdmetro de Michelson. Inicialmente, foram analisadas as diversas
amostras de Oleo e biodiesel em temperatura ambiente. Os resultados
mostraram que quando os dispositivos sao imersos nas diferentes amostras,
gue possuem indice de refracdo igual ou maior do que o da casca da fibra
Otica, as condi¢cBes de guiamento da luz ndo permitem mais que estes possam
ser usados como transdutores de indice de refracdo. Entretanto, no caso da
rede de periodo longo em cascata, quando somente a cavidade do
interferémetro de Michelson, ou parte desta cavidade, é colocada em contato
com as amostras, o dispositivo se mostra uma promissora ferramenta para
verificacdo da qualidade do biodiesel. Ainda na tentativa de melhorar o
desempenho da rede de periodo longo em cascata, as amostras foram
aguecidas com o objetivo de alterar o seu indice de refracdo, tornando-o menor
do que o indice de refracdo da casca da fibra. Os resultados mostraram que o
aumento sistematico da temperatura da amostra constitui um eficiente artificio
para analise de substancias cujos indices de refracdo, a temperatura ambiente,
sdo iguais ou maiores que o da casca da fibra otica.

Palavras — Chaves: Sensor a fibra 6tica. Redes de periodo longo. indice de
refracéo. Biodiesel.






ABSTRACT

KAWANO, Marianne. Optical Fiber Tranducer for Biodiesel Analysis. 2010.
124f. Dissertacdo (Mestrado em Informatica Industrial) — Programa de Poés
Graduacgdo em Engenharia Elétrica e Informética Industrial, Universidade
Tecnolodgica Federal do Parana. Curitiba, 2010.

This work presents a study of the applicability of long period gratings and
long period gratings structures, written in silica optical fiber, when they are
employed as a transducer of refractive index to analyze the biodiesel and their
original oils. As samples were used: soybean oil, fried oil, sunflower oil,
soybean oil biodiesel and biodiesel from sunflower oil. The experiments were
performed using a conventional long period grating and a long period grating
structure named as cascaded long period grating, in which a long period grating
is employed on an interferometric configuration similar to a Michelson
interferometer. Initially, were analyzed several samples of oil and biodiesel at
room temperature. The results showed that when the devices were immersed in
the different samples, which have refractive index equal or higher than that of
the optical fiber cladding, the guiding light conditions no longer allow these
devices for the use as a refractive index transducer. However, if the cascaded
long period grating is used, when only the cavity of the Michelson interferometer
or part of this cavity is placed in contact with the samples, the device shows a
promising tool for checking the quality of biodiesel. Still trying to improve the
performance of the cascaded long period gratings, the samples were heated in
order to modify their refractive index, making them smaller than the refractive
index of the fiber cladding. The results showed that the systematic increase of
the sample temperature is an efficient artifice for analysis of substances which
refractive index, at room temperature, are equal or higher than that of the
optical fiber cladding.

Keywords: Optical fiber sensors. Long period gratings. Refractive index.
Biodiesel.
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CAPITULO 1

INTRODUGAO

1.1. MOTIVACOES

O biodiesel vem recebendo muita atencdo nos ultimos tempos por se
tratar de um combustivel biodegradavel, derivado de fontes renovaveis e sua
utilizacdo pode substituir total ou parcialmente o Oleo diesel utilizado em
motores de ciclo diesel automotivos ou estacionarios. Com o intuito de suprir
uma demanda energética criada pela provavel escassez de petrdleo num futuro
proximo, vem sendo incentivada, em nivel mundial, a producdo deste
biocombustivel (Shahid e Jamal, 2008; Hill et al., 2006). Normalmente, o
biodiesel € sintetizado por meio de uma reacao de transesterificacdo, no qual
os trigliceridios, imersos em meio alcodlico e na presenca de um catalisador,
sdo transformados em moléculas menores de ésteres de &cidos graxos
(Frangui e Hanna, 1999; Schucharddt et al., 1998). Como matéria-prima para
producdo desse biocombustivel pode-se utilizar gorduras, de origem animal, e
mais comumente, 6leos de origem vegetal. Inclusive o 0leo de soja residual de
fritura pode ser transformado em biodiesel (Alcantara et al., 2000). As técnicas
de andlise do produto final resultante da reacdo de transesterificagdo nédo séo
muito simples e o desenvolvimento de novas ferramentas capazes de auxiliar
esse processo € de grande valia. Para ser considerado um produto de boa
qualidade, o biodiesel deve possuir algumas propriedades fisico-quimicas
referentes aquelas previstas em normas técnicas (Albuguerque et al., 2009).
Um biodiesel de ma qualidade pode sofrer degradacéo acelerada ao longo do
tempo e causar prejuizos aqueles que o utilizam como fonte de energia. Um
importante parametro de verificacdo de sua qualidade € a determinacéo do teor

de &cidos graxos presente em sua composicdo (Albuquerque et al., 2009).
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Essa informac&o permite avaliar o percentual de gordura ou de 6leo vegetal
efetivamente convertido em biodiesel e, consequentemente, revela a pureza do
produto final e a eficiéncia de seu processo produtivo. Algumas técnicas sdo
reportadas na literatura como ferramentas aptas a verificar as caracteristicas
do biodiesel (Catharino et al., 2007; Knothe, 2001; Falate et al., 2007).
Entretanto, esses métodos se caracterizam pelo elevado tempo e/ou pelo
elevado custo por ensaio realizado e ainda exigindo méo de obra
especializada, dificultando o controle da qualidade regular nas cadeias de
producdo e de distribuicdo do biodiesel. As técnicas de controle de qualidade
do biodiesel utilizadas atualmente sao: a cromatografia liquida e gasosa (GLC),
a cromatografia liquida de alta performance (HPLC), a espectroscopia de
ressonancia magnética nuclear (*H NMR) e a espectroscopia na faixa préxima
ao infravermelho (NIR) (Knothe, 2001). Por esses motivos é de grande
importancia o desenvolvimento de novas técnicas de sensoriamento aplicadas
a um sistema de regularizacao do produto (Falate et al., 2007). Na comparacéo
com o diesel de petréleo, o biodiesel tem significativas vantagens ambientais.
Estudos do National Biodiesel Board (associacédo que representa a industria de
biodiesel nos Estados Unidos) demonstram que a queima de biodiesel pode
emitir em média 48% menos monodxido de carbono; 47% menos material
particulado (o qual pode penetrar nos pulmdes); 67% menos hidrocarbonetos.
A producao e o uso do biodiesel no Brasil propiciam o desenvolvimento de uma
fonte energética sustentavel sob os aspectos ambiental, econémico e social e
também trazem a perspectiva da reducédo das importacdes de o6leo diesel. A
venda de diesel BX — nomenclatura dada a mistura de 6leo diesel derivado do
petréleo e um percentual (5%, atualmente) de biodiesel — é obrigatéria em
todos os postos que revendem Oleo diesel, sujeitos a fiscalizagdo da ANP
(Agéncia Nacional de Petroleo) .

Os sensores intrinsecos a fibra 6tica possuem caracteristicas impares,
tais como o baixo tempo de resposta, a hao-reatividade quimica e as reduzidas
dimensdes fisicas, que os credenciam a serem aplicados como sensores

quimicos e, portanto, podem ser Uteis para verificagdo das propriedades do
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biodiesel (Falate et al., 2007). Dentre esses sensores, devido a alta
sensibilidade ao indice de refracdo externo, destaca-se a rede de periodo longo
(LPG) (Bathia e Vengsarkar, 1996). As propriedades espectrais da LPG s&o
criticamente dependentes da substancia com a qual ela esta em contato, e por
isso ela € um eficiente transdutor de indice de refracdo. Entretanto, essa
eficiéncia somente é significativa na avaliacdo de substancias cujos indices de
refracdo efetivos sejam menores que o indice de refracdo da casca da fibra
Otica que contém a LPG. Quando o indice de refragcdo do meio externo é igual
ao da casca da fibra Gtica, a condicdo de reflexdo interna total na interface
casca — meio externo ndo é mais satisfeita, gerando a perda total do sinal
guiado para o meio externo. Quando o meio externo possui indice de refracao
muito maior que o da casca da fibra Gtica, as propriedades espectrais tipicas da
LPG sdo descaracterizadas por conta de uma condicdo de guiamento
eletromagnético que propicia perda de parte da energia, anteriormente
confinada na fibra Gtica, para o meio externo, ao longo de toda faixa espectral
(Hou et al., 2001; Duhem et al.,, 2000). A intensidade da poténcia oOtica
observada no espectro de transmissao da LPG passa a ser funcéo da reflexdo
de Fresnell que ocorre na interface da casca com o meio externo.

Para aumentar a sensibilidade e/ou a resolugdo da LPG na medicdo do
indice de refracdo externo pode-se reestrutura-la de maneira a constituir um
interferémetro de Michelson ou de Mach-Zhender (Dianov et al., 1996; Lee e
Nishii, 1998). Nessas configuracfes, as limitagdes inerentes a modificacdo da
condicdo de guiamento eletromagnético quando o indice de refracéo efetivo do
meio externo é igual ou maior que o da casca da fibra Otica também existem
(James e Tatam, 2003; Duhem et al., 2000). Entretanto, quando somente a
cavidade desses interferdmetros é colocada em contato com o0 meio externo,
esse problema pode ser superado. Isso ocorre, pois, a regido onde se encontra
a LPG estard em contato com o ar, cujo indice de refracdo € menor que o da
casca da fibra. Portanto, a poténcia otica acoplada para modos de casca pela
LPG continuara confinada no guia ao se deparar com o meio externo. Outra

solucdo para que a poténcia Otica propagada no guia, quando este é submetido
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a indices de refracdo externos préoximos, iguais ou maiores que o da casca da
fibra de silica, ndo seja atenuada de maneira a limitar a aplicacado do dispositivo
como transdutor, seria a alteracdo do indice de refracdo dessas substancias
por meio do processo de aquecimento dessas amostras, fazendo uso do efeito

termo a6tico.

1.2. ESTADO DA ARTE

1.2.1. Redes de Periodo Longo

As redes de periodo longo (LPG) surgiram em 1995, quando Ashish
Vengsarkar propds uma nova classe de dispositivos a fibra oOtica (Vengsarkar et
al., 1995a, Vengsarkar et al., 1995b), inicialmente utilizando os mesmos como
filtros de rejeicdo de banda para dominio 6tico (Vengsarkar et al., 1996a) e
depois como equalizadores de ganho para amplificadores 6ticos (Vengsarkar et
al., 1996b). Nos ultimos anos os dispositivos a fibra 6tica vem revolucionando a
tecnologia, principalmente nas areas da Engenharia, sendo amplamente
utiizados em telecomunicacdes. Sobretudo, as fibras Oticas podem ser
largamente exploradas para utilizacdo como sensores oOticos. Estudos
incessantes vem sendo realizados, visando aprimorar as técnicas e aplicacées
das LPG, para a possivel insercdo no mercado (Kashyap, 1999; James e
Tatam, 2003; Possetti, 2009).

Durante o processo de fabricacdo de uma LPG, uma modulacéo
periddica no indice de refracdo do ndcleo da fibra 6tica é induzida. Esta
alteracdo do indice do nucleo da fibra pode ser obtida por diferentes técnicas
como pela irradiagédo de luz UV, segundo Bathia e Vengsarkar (1996); Chen et
al. (2000) e Costa (2009); por irradiacdo de pulsos com duracdo de
femtosegundos no infravermelho (Kondo et al., 1999); por irradiacdo de laser
de CO,, segundo publicacdes de Davis et al. (1998) e de Drozin et al. (2000);
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por relaxacdo de tensdes mecanicas (Kim et al., 2000) e por descargas
elétricas (Kosinski e Vengsarkar, 1998).

De acordo com os pesquisadores James e Tatam (2003), o método
mais comumente utilizado para a escrita de redes de periodo longo em fibras
Oticas € a exposicdo a radiacdo UV em diferentes comprimentos de onda,
variando de 193 a 266 nm. Inumeros estudos foram realizados sobre a
fabricacdo, quanto as técnicas de escrita das redes; caracteristicas e
aplicacdes das redes de periodo longo.

Os sensores a fibra possuem vantagens como: passividade
eletromagnética, alta sensibilidade, capacidade de multiplexacdo, tamanho
reduzido entre outras, as quais podem propiciar o dispositivo em diversas
aplicacdes. As redes de periodo longo (LPG) e também as redes de Bragg
(FBG) sdo exemplos desses tipos de sensores, 0s quais podem ser
amplamente empregados como elementos que permitem medidas de
diferentes variacdes: temperatura, deforma¢gdes mecénicas, indice de refracao,
vibrac&o, podendo servir também como sensores quimicos e biosensores, por
exemplo (Lopez — Higuera, 1998).

Bathia e Vengsarkar (1996) apontaram vantagens fundamentais para a
utilizacdo das redes de periodo longo como transdutores de deformacdes
mecanicas, variacbes de temperatura e mudancas de indice de refracao.
Sarfraz (2002) mostrou que quando as redes de periodo longo escritas em
fibras oOticas apresentam maior coeficiente termo-6tico, ocorre uma melhora na
sensibilidade do transdutor para variacdo de temperaturas. Além disso, muitas
vantagens foram constatadas, dentre elas estdo: a possibilidade de
implementacdo com esquemas de demodulacdo de sinais mais econdémicos,
baixas perdas de insercao e baixa reflexao.

O sensoriamento promovido por estes dispositivos € baseado nas
mudancas de comprimento de onda e/ou intensidade das bandas de atenuacao
da LPG, de acordo com as caracteristicas da substancia que esta sendo
submetida ao transdutor (Patrick et al., 1997; Patrick et al., 1998).
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Em 2009, Lam et al., utilizaram um transdutor de indice de refracéo
baseado em uma LPG a fim de monitorar a concentragédo de ions de Cloro no
meio ambiente, devido ao freqiente uso de sais para o derretimento de gelo e
neve em estradas e pontes em areas em que o inverno é extremamente
rigoroso.

Alguns autores demonstraram experimentalmente os efeitos nos
espectros de transmissdo de uma LPG quando esta é submetida a substancias
com indices de refracdo variando de n = 1,0 a n = 1,72. Bathia e Vengsarkar
(1996) mediram as mudancas em comprimento de onda do sinal de resposta
quando o indice de refracdo do meio externo variou de n = 1,0 a n = 1,43,
mostrando que certas combinagbes nos parametros dos dispositivos como
periodicidade da rede, indices de refracdo efetivos do guia (nucleo e casca),
forma e dimensdes do guia sdo esperadas para que ocorra esta variacdo em
comprimento de onda. Pela primeira vez, Patrick et al. (1997) mostraram a
variacao espectral que ocorre quando a rede estd em contato com substancias
com indices de refracdo maiores que o da casca da fibra 6tica (n=1,46a n =
1,72). Em 2000, Chiang et al., estudaram matematicamente a curva de
resposta de uma rede de periodo longo quando esta é imersa em substancias
que variam o indice de refracdo em ordem crescente.

Muitos estudos foram realizados para aplicacdo das LPG como
sensores de indice de refracdo, como a proposta de um sensor baseado em
rede de periodo longo para o controle da qualidade de combustiveis,
monitorando a resposta da rede para variacdo de indices de refracdo de acordo
com misturas de &lcool e gasolina e ainda para a determinacdo de
hidrocarbonetos, geralmente utilizados como adulterantes de combustiveis
(Falate et al., 2003, Falate et al., 2004, Possetti et al, 2009a).

As LPG ainda podem ser aplicadas como dispositivos para a deteccao
de hidrocarbonetos nos estados liquido e gasoso. Em um estudo, foi observado
um deslocamento de 0,06 nm na posi¢cdo do comprimento de onda central da
banda de atenuacdo da LPG, inicialmente imersa no ar, quando o transdutor

Otico entrou em contato com o fluido composto por 20% de propano e 80% de
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butano, uma mistura semelhante aquela distribuida como gas de cozinha,
também chamada de gas liquefeito de petréleo (GLP) (Kamikawachi, 2003;
Falate et al., 2005) Esses resultados possibilitam a utlizacdo desses
transdutores para detectar possiveis vazamentos de hidrocarbonetos, em um
pequeno intervalo de tempo. Seguindo a mesma linha de pesquisa, Klemba et
al. (2004) indicaram o emprego da LPG como um dispositivo sensor capaz de
identificar hidrocarbonetos em oleodutos.

Em 2007, Falate et al., reportaram a utilizacdo de um sensor a fibra
Otica baseado em uma LPG para medidas de concentracédo de 6leo de soja a
partir de misturas de biodiesel puro e 6leo de soja comercial. Constatou-se que
para amostras com maior concentracdo de Oleo, a resposta da LPG foi
enfraquecendo, devido ao indice de refracdo do 6leo ser acima do indice de
refracdo da casca da fibra oOtica e, com isso, 0 guiamento do sinal ndo ocorre
(James e Tatam, 2003). Estudos estdo sendo realizados com relagdo a
sensibilidade dos transdutores a fibra 6tica, quando o indice de refracdo da
substancia analisada € igual ou maior que o da casca da fibra (Duhem et al.,
2000; Hou et al., 2001). Duhen et al. (2000) propdés um trabalho em que,
utilizando redes de periodo longo em série, numa configuragdo similar a um
interferdbmetro de Mach — Zhender, mostrou um aumento da sensibilidade do
dispositivo para substancias com indices de refracdo entre 1,5 — 1,55. Esse
estudo possibilitou o interesse em pesquisar 0 aumento da faixa de
sensibilidade de sensores a fibra para medidas de indice de refracdo que
ultrapassem o indice de refracdo da casca da fibra Gtica.

1.2.2. Redes de Periodo Longo em Cascata

Em 1996, Dianov e colaboradores propuseram um interferobmetro de
Mach —Zehnder baseado em duas redes de periodo longo gravadas
sequencialmente em uma fibra Otica, também chamada de rede de periodo

longo em cascata (CLPG), sendo utilizado como ferramenta para medir o indice
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de refracdo do nucleo da fibra 6tica quando submetido a radiacdo UV e o indice
de refragcdo do meio externo. Liu et al. (1999) aprofundaram os estudos das
caracteristicas do espectro de transmissao deste tipo de rede, as quais
proporcionam multiplos picos de transmissao dentro da banda do espectro da
rede.

Em 1998, Lee e Nishii demonstraram outra maneira de obter uma
CLPG. Apoé6s gravar uma LPG comum em uma fibra Otica, uma das
extremidades da mesma foi submetida em uma solucdo de Nitrato de Prata
(AgNO3) a fim de produzir uma superficie espelhada. Com isso, o guiamento da
luz dentro da fibra poderia ser refletido e reacoplado, de maneira a obter varias
franjas de interferéncia dentro da banda do espectro da rede. Foi estudada
entdo a influéncia do indice de refracdo de um meio externo sobre esta CLPG.
A sensibilidade desse dispositivo quanto a variacfes de indice de refracdo do
meio externo vem sendo muito estudada para aplicacdes em alguns setores
como, por exemplo, em medidas refratométricas de ions de Cloro em aguas
contaminadas (Bey et al., 2008) e medidas quanto o teor de salinidade na agua
(Possetti et al., 2008; Possetti et al., 2009b). Foi reportado que a sensibilidade
ao strain apresentada pela CLPG é trés vezes maior que a sensibilidade
apresentada pela LPG simples e foi realizado um estudo sobre a influéncia do
coeficiente termo Otico do meio externo nas respostas do dispositivo. O
aumento da sensibilidade das redes de periodo longo em cascata se deve aos
efeitos combinados da LPG e da cavidade da CLPG (Kamikawachi et al.,
2007).

1.2.3. Biodiesel

O biodiesel € um combustivel produzido a partir de reacées quimicas
de Oleos vegetais ou animais e vem sendo estudado desde o final da década
de 40, quando Feuge e Grose (1949) modificaram as propriedades fisico-
quimicas do 6leo de amendoim e produziram um produto diferenciado de alto

poder calorifico: o biodiesel. Mais estudos foram realizados quanto as reacfes
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de esterificacdo de 6leos vegetais, de acordo com publicacdes feitas por Formo
(1954), Eckey (1956) e Freedman et al. (1984).

A partir desses estudos primarios, foram e continuam sendo
desenvolvidos trabalhos significativos com relagcéo as tecnologias de producéo,
caracterizacdo e qualidade do biodiesel. Em 1986, Freedman publicou um
trabalho sobre a producdo de biodiesel a partir de 6leo de soja. Outros
trabalhos sobre diferentes matérias primas para a produ¢éo do biodiesel, como
Oleo residual de fritura e 6leo de girassol foram desenvolvidos (Nye et al., 1983;
Alcantara et al., 2000; Costa Neto et al., 2000; Zhang et al., 2003). Fukuda et
al. (2001) e Van Gerpen (2005) fizeram uma revisdo geral dos métodos de
transesterificacdo de Oleos para producdo de biodiesel. Novas técnicas de
producdo também foram largamente estudadas visando o aprimoramento do
processo e também a qualidade do produto. Momuro et al. (2001) publicaram
um artigo sobre a producdo de biodiesel utilizando um processo catalitico
enzimatico. No ano seguinte, Antolin et al. realizaram um estudo sobre a
otimizacdo no processo de producdo do biodiesel a partir do 6leo de girassol,
fazendo o controle de temperatura, umidade e outros parametros importantes
durante o processo de transesterificacdo. Aprimorando as técnicas de
purificagdo para obter um produto de boa qualidade, Zheng et al., em 2006,
descreveram a producdo de biodiesel a partir de Oleo residual de fritura
utilizando acidos como meio catalitico do processo.

Faz-se necessario o controle da qualidade do biodiesel durante o
processo de fabricacdo e do produto final, uma vez que os métodos utilizados
atualmente apresentam alguns problemas como: alto custo, complexidade,
morosidade e técnicos especializados. Visando esta problematica, Falate et al.
(2007) propuseram o desenvolvimento de um sensor a fibra ética, como técnica

alternativa para o controle da qualidade do biodiesel.
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1.3. OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho é verificar a aplicabilidade de uma LPG na
andlise de biodiesel de varias origens e o 6leo de origem. Serdo avaliadas as
caracteristicas espectrais de uma LPG convencional e de uma CLPG quando
em contato com os biodiesel e seus 6leos de origem (girassol, soja e fritura) em
temperatura ambiente. Essas substancias possuem indices de refracéo
proximos ou maiores que o indice de refracdo da casca da fibra 6tica de silica
que contém os dispositivos 6ticos, quando em temperatura ambiente. Sera
verificada também a resposta da CLPG quando em contato com as amostras
submetidas ao aumento de temperatura, fazendo com que o indice de refracéo
sofra uma variacao devido ao efeito termo o6tico. Tudo isso serd realizado na
tentativa de aperfeicoar os resultados obtidos. As respostas espectrais desses
dispositivos também serdo avaliadas quando em contato com o etanol,
substancia capaz de efetuar a limpeza do transdutor e possui indice de
refragdo menor que o da casca da fibra oOtica, sendo Util como uma substancia
de referéncia durante o processo de medigéo.

Para viabilizar a realizacdo deste trabalho, serdo estabelecidos alguns
objetivos especificos: escrever as redes de periodo longo simples e as redes
de periodo longo em cascata a serem utilizadas; caracterizar os dispositivos
quanto ao indice de refracdo externo através de andlises de diversas
substancias e verificar a influéncia de pequenas flutuacdes nas respostas,
devido a pequenas variacbes de temperatura; investigar o comportamento do
dispositivo quando submetido a indices de refracdo externos maiores que o da
casca da fibra; estudar as respostas das redes de periodo longo em cascata
quando submetidas aos analitos; investigar o comportamento do transdutor
quanto a concentracdo de 6leo no biodiesel puro, produzindo amostras com
diferentes concentracdes de o6leo no biodiesel puro, e também estudar a
influéncia da alteragdo no indice de refracdo das amostras devido ao efeito

termo Otico quando as substancias forem submetidas ao aumento de
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temperatura, verificando o comportamento do sinal de resposta do transdutor

responsavel pela medicéo.

1.4. ESTRUTURA DA DISSERTACAO

Este trabalho esta organizado em cinco capitulos. O primeiro capitulo
se refere as motivacbes, ao estado da arte e aos objetivos. E apresentada a
necessidade do desenvolvimento de novas técnicas de analise do biodiesel,
tanto para sua fabricacdo, como forma de controle de qualidade do produto,
assim como para a fiscalizacdo em postos revendedores quanto a possiveis
adulteracdes. Ainda neste capitulo, sdo citados trabalhos registrados na
literatura, os quais verificam a utilizacdo das LPG como elementos transdutores
de indice de refracdo. No segundo capitulo faz-se uma fundamentacao tedrica
sobre o funcionamento das redes de periodo longo, das redes de periodo longo
em cascata e os efeitos que influenciam o funcionamento das redes, e ainda
uma explicagdo sucinta sobre o biodiesel. O terceiro capitulo abrange toda a
metodologia utilizada para o desenvolvimento deste trabalho, em que sao
descritas as formas de gravacdo das redes utilizadas, método de
caracterizagcdo das redes (LPG e CLPG), bem como os procedimentos
adotados para a realizacéo dos ensaios experimentais e para a verificagdo das
respostas obtidas a partir da submissao das redes as amostras com diferentes
propor¢cdes de biodiesel e 0leo e as amostras submetidas ao aquecimento. No
quarto capitulo sdo apresentados os resultados obtidos fazendo-se a discusséo
dos mesmos. E, por fim, no capitulo cinco sdo abordadas as consideracdes

finais e propostas de continuidade de pesquisa.






CAPITULO 2

FUNDAMENTAGAO TEORICA

2.1. FIBRAS OTICAS

As fibras oticas séo capilares formados por materiais, podendo ser de
silica ou de plastico. Devem ser transparentes o suficiente para guiar a luz
(com comprimentos de onda na faixa do visivel ou infravermelho). As fibras
Oticas podem ser classificadas quanto ao perfil do indice de refracdo e quanto a
quantidade de modos que se propaga no guia, podendo ser monomodo ou
multimodo. A estrutura basica de uma fibra Gtica € composta por uma capa
protetora e duas camadas cilindricas concéntricas, com espessuras e indices
de refracdo distintos (Gowar, 1984; Agrawal, 1997) as quais permitem o
fendbmeno da reflexdo interna total. E, para que isto ocorra, de acordo com a
Lei de Snell-Descartes da 6tica geométrica (Hetch, 1990), € necessario que o
indice de refracao do nucleo seja maior do que o da casca. Existem varios tipos
de perfil de indice de refracdo que podem ser utilizados em fibra. Entretanto, o
mais comum é o perfil de indice de degrau, cujo nome deriva da diferenca
significativa do indice de refracdo da interface ndcleo / casca (Agrawal, 1997).
A Figura 1 representa um desenho esquematico de um perfil de indice de

refracéo de degrau e a secao transversal da fibra.
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Figura 1 — Representacdo esquematica da secdo transversal da fibra 6tica com perfil de indice

de refracdo em degrau.

A regido do nucleo, com indice de refracdo n; e com raio r, € recoberta
por uma casca, com indice de refracdo n, e diametro D;. Ao redor da casca, ha
ainda uma camada, denominada capa, a qual tem por objetivo proteger a fibra
e propiciar a maleabilidade da mesma.

As ondas eletromagnéticas propagadas nos guias de onda sao

governadas pelas equacdes de Maxwell, as quais ddo origem a equacao de
onda, mostrada na equacdo 1, em que:  representa uma das variaveis E

(campo elétrico) ou H (campo magnético), ¢ refere-se a velocidade da luz no
vacuo e n representa o indice de refracdo do material (Hetch, 1990; Agrawal,
1997; Gowar, 1984).

noy
> ot

Vi - =0 (Equac&o 01)

As solucdes desta equacdo que satisfazem as condi¢bes de
contorno e tem a propriedade de possuir uma distribuicdo espacial que néo é
alterada com a propagacao, correspondem aos modos Oticos de propagacéo
de onda no guia (Agrawal, 1997). Portanto, os modos se referem as diversas
maneiras de propagacdo de um campo eletromagnético pelo guia de onda,

determinando a distribuicdo espacial e a energia por ele confinada. As fibras
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Oticas caracterizam-se por trés tipos: a) fiboras monomodo, b) fibras multimodo
com indice degrau e c) fibras multimodo com indice gradual. As fibras
monomodo conduzem um Unico modo de propagacao, o modo fundamental de
nacleo. Ja as fibras multimodo, as ondas eletromagnéticas sdo guiadas por
intermédio de mais de um modo presente no nucleo da fibra. Os guias de onda
com um perfil de indice degrau possuem um indice de refracdo constante ao
longo da secdo reta do nucleo. Aquelas com indice gradual possuem o nucleo
constituido por materiais especiais com valores de indices de refracdo que
diminuem gradativamente a partir do eixo central da fibra até a interface nucleo
/ casca (Gowar, 1984; Agrawal, 1997).

2.2. FOTOSSENSIBILIDADE

A fotossensilidade se refere a capacidade de uma mudanca
permanente no indice de refracdo do material induzida por meio da exposicao a
radiacdo da luz com comprimento de onda e intensidades adequada (Othonos
e Kalli, 1999). A fotossensibilidade das fibras 6ticas foi descoberta por Hill et al
(1978) em experimentos utilizando fibra de silica dopada com germanio
exposta a radiacdo de um laser de argbnio em 488 nm. A incidéncia dessa
radiacdo alterou a estrutura do material e varios modelos foram propostos para
explicar o fendbmeno, como a formacéo de centros de cor e uma reorganizacao
estrutural (compactacdo ou densificacdo). No entanto, existe um consenso de
que a formacéo de centros de cor esta associada com alteracfes observadas
nas fibras expostas a radiacdo UV. Os centros de cor sao defeitos pontuais na
matriz de silica, dotados de ciclos 6ticos de absorcao e emissdo. A formacédo
desses centros gera uma alteracdo no indice de refracdo do material que é
empregada na producdo das redes em fibras oéticas. Este fendmeno ocorre
para fibras com nucleo dopado com Germanio (Ge) e outros elementos como

boro (B) e nitrogénio (Ny).
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A dopagem e a formacdo de defeitos associados ao germanio, o
elemento quimico mais comumente usado como dopante, ocorrem durante o
processo de fabricacdo da fibra. Este processo € chamado de Deposicdo
Quimica a Vapor (MCVD — Modified Chemical Vapor Deposition) (Nagel et al.,
1982). A formacdo desses defeitos gera bandas de absorcdo na regido
espectral do UV, que absorvem a radiacao do laser UV usado para produzir as
redes em fibras no fenbmeno conhecido como fotossensibilidade. A absorcao
de energia do laser pelo material gera novos defeitos que acarretam a
mudanca de indice de refracdo observada.

Algumas técnicas foram propostas para aumentar a fotossensibilidade
do material da fibra e com isso possibilitar a formacdo de redes eficientes
usando menores intensidades de irradiacdo e menores tempos de exposicao.
Uma dessas técnicas consiste em manter a mesma sob alta pressao (~ 20 atm
— 750 atm) e a temperaturas entre 20°C a 75°C numa atmosfera de hidrogénio.
Isso gera uma difus@o das moléculas de hidrogénio (H,) para o nucleo da fibra.
Durante a exposicéo da fibra hidrogenada a radiacdo UV, as moléculas de H;
se rompem e o hidrogénio passa a atuar na formacao de centros de defeitos
que mudam significativamente o indice de refracdo do material (Lemaire et al.,
1993; Kashiap, 1999).

2.3. REDES DE PERIODO LONGO

A estrutura de uma fibra pode ser modificada através da modulacao
periddica do indice de refracdo de seu nucleo, por meio de técnicas quimicas,
térmicas ou mecanicas. No caso da técnica de iluminacdo com laser UV, a
modulacao perioddica do indice de refracdo é produzida por meio do fendmeno
da fotossensibilidade. Esta mudanca na estrutura da fibra trata-se de um
dispositivo denominado redes em fibras éticas (Hill et al., 1978, Kashyap, 1999;
Othonos e Kalli, 1999). No caso particular de uma LPG, essas modulacdes

possuem periodos de centenas de micrometros e as condicbes de casamento
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de fase, fazem com que a poténcia 6tica do modo fundamental de nucleo
guiado seja acoplada preferencialmente para modos de casca copropagantes.
Devido a isso, a poténcia O6tica antes confinada no nucleo da fibra é
parcialmente transferida para a casca, onde é espalhada na interface ndcleo /
meio externo (James e Tatam, 2003; Bathia e Vegsarkar, 1996), conforme

ilustra a Figura 2.

n axterno

capand

cascan2

nucleo n1

l odo |
modo fundamental LPG periodo modos de casca

Figura 2 — llustracao esquemaética da propagac¢édo de um sinal em uma fibra ética com LPG
escrita.

Este acoplamento acarreta o surgimento de vales no espectro de
transmissao do dispositivo em comprimentos de onda que sdo dados pela
condicao de casamento de fase, como mostra a equagéo 02 (Vengsarkar et al.,
1996a):

2r .
Bo—B,=Ap= e (Equagéo 02)

em que, B, =2m, /2, € B,=2m, /2, sao, respectivamente, as constantes

de propagacao, do modo fundamental guiado e do n-ésimo modo com o qual o
acoplamento ocorre, e A refere-se ao periodo da rede. Esta equacao pode ser
reescrita em funcdo do comprimento de onda que satisfaz a condicdo de

casamento de fase:
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A, =(ny, - e.ﬂ‘:a )A (Equacéo 03)

em que, 4, € o comprimento de onda central do n-ésimo modo de casca, n,;

n

é o indice de refracdo efetivo do modo de nucleo da fibra, »," € o indice de

ca

refragéo efetivo do n-ésimo modo de casca.

Mudancas de temperatura e deformacdes mecanicas na LPG
provocam alteracdes no periodo da rede e variacbes de indice de refracao do
meio externo provocam alteracées no indice de refracdo efetivo dos modos de
casca e de nucleo. Devido a isso, podem ocorrer alteracdes nas posi¢cdes dos
comprimentos de onda centrais dos vales de atenuagdo. A variacdo de
temperatura pode modificar o periodo da rede e o indice de refragdo do modo
de nudcleo, assim, uma mudanca no comprimento de onda ressonante é
esperada. Portanto, esta mudanca é devido a dois efeitos: expanséo térmica e
o efeito termo 6tico da silica. A equacdo 04 representa a mudanca no

comprimento de onda para variacfes da temperatura:

Ads = As(an + an) AT (Equacéo 04)

em que, para a silica a taxa a, = (dA/dT) representa o coeficiente de expanséo
térmica, o qual é aproximadamente ~0,55x10° pm/°C e a taxa o, = (dn/dT)
representa o coeficiente termo otico, o qual é aproximadamente igual a
~8,6x10° uir°’C  (Othonos e Kalli, 1999). Kamikawachi et al. (2008)
apresentaram um estudo da influéncia do meio externo a fibra Otica na
sensibilidade térmica de uma LPG, em que foi mostrado o deslocamento no
comprimento de onda de ressonancia resultante da combinacéo do efeito termo
Otico da amostra e do efeito termo ético de acoplamento do guia de onda.

O monitoramento das propriedades espectrais da LPG em funcéo das

caracteristicas mensuraveis de um parametro fisico-quimico proporcionam a
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aplicabilidade da LPG como meio transdutor (James e Tatam, 2003; Bathia e
Vengsarkar, 1996). Contudo, deve-se fazer o controle de outras variaveis
(temperatra e deformacfes mecanicas), que podem influenciar na resposta do
dispositivo, uma vez que o0 objetivo é medir apenas uma variavel (Bathia,
1996). Portanto, ao utilizar a LPG como transdutor de indice de refracéo, deve-
se manter a temperatura e as tensdes longitudinais da fibra constantes.

Para desenvolver um modelo teérico que descrevesse a dependéncia
do comprimento de onda central da LPG com a variacédo do indice de refracéo
do meio externo, Chiang et al. (2000) apresentaram uma expressao analitica,
vista na equacao 05, para esse comportamento, quando a rede esta submetida
a variacao de indices de refracdo menores que o da casca da fibra.

2 ny\3

Ay) A - _

=1 4t M) B (3 0) ; [<r122 —nfxto) . —(1122 —n’ ) 1/2] (Equac&o 05)
8 n,r,

7

em que, u, € a n-ésima raiz da funcdo de Bessel de ordem zero (J,), 4, € a

posicdo inicial do comprimento de onda central da n-ésima banda de

atenuacdo correspondente ao indice de refracédo n,_, e A" é a posicao final

ext0

para a qual A; foi deslocado apds o contato com o meio cujo indice de refragéo
én,,.

Derivando a equacdo 05, pode-se obter a sensibilidade (S"),
representada pela equacdo 06, da n-ésima banda de atenuacdo da LPG
quando o indice de refracdo do meio externo depende do periodo e da ordem n
do modo de casca para o qual foi acoplada a energia vinda do modo
fundamental de nucleo (Kamikawachi et al., 2007). Esta sensibilidade
possibilita o emprego da LPG em medidas de substancias com diferentes

indices de refracao.



46

(Equacéo 06)

2 ext

Sn — dﬂ’g :ui(ﬂng (7’12 _ 2 )_3/2]
dn 8z'n’r), B

ext

As redes de periodo longo podem ser escritas em fibras Oticas por
diferentes métodos:

a) exposicdo a radiacdo UV (através da técnica ponto a ponto ou
utilizando mascara de amplitude);

b) com laser de CO, (através da técnica ponto a ponto);

c) com arco elétrico (pela técnica ponto a ponto).

A técnica de escrita ponto a ponto com exposicdo ao UV consiste na
focalizacdo do feixe do laser em pontos fixos ao longo da fibra ética. Assim, o
indice de refracdo do nucleo da fibra sofre a alteracé@o periddica desejada para
a formacdo da LPG. Quando se faz o uso da mascara de amplitude para
gravacoOes realizadas com exposicao da fibra a radiacdo UV, a periodicidade da
rede serd a mesma que existe na mascara. (Kashyap, 1999; Othonos, 1997).

O método de gravacdo com laser de CO, consiste na exposi¢cao da
fibra, ponto a ponto, a radiagdo infravermelha, promovida pelo laser. Esta
radiacdo faz com que, no ponto de incidéncia, haja um superaquecimento,
produzindo uma relaxacdo da tenséo residual do nucleo da fibra alterando o
indice de refragdo da mesma (James e Tatam, 2003).

Outro método de escrita é aquele que faz uso de arco elétrico. A fibra é
desencapada e colocada entre eletrodos de uma maquina de emendas sob
tensdo axial constante. A fibra recebera, ponto a ponto, uma descarga elétrica
com intensidade de corrente e intervalo de tempo controlados. A descarga
elétrica gera o aquecimento do ponto de incidéncia, e entdo o indice de

refracéo do nucleo da fibra € modulado (Kosinski e Vengsarkar, 1998).
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2.4. REDES DE PERIODO LONGO EM CASCATA

Varios estudos foram realizados a fim de melhorar a sensibilidade da
LPG quanto ao indice de refracdo. O arranjo de LPG em estruturas
interferométricas, por exemplo, permite esse aumento da sensibilidade
(Kamikawachi et al., 2007). Como descrevem Dianov et al. (1996), Duhem et al.
(2000), Bey et al. (2008) e Possetti et al. (2008), um interferobmetro de Mach-
Zehnder pode ser construido a partir de duas LPG em série num mesmo
segmento de fibra, em que as duas redes agem como dois acopladores e os
modos guiados e de casca no segmento de fibra entre as LPG agem como dois
bracos no interferometro. A primeira rede acopla a energia de propagacao do
modo fundamental de nicleo para modos de casca e, a segunda rede reacopla
a luz nos modos de casca de volta ao modo fundamental do nucleo. Como
resultado tem-se um espectro de transmissdo com varias franjas de
interferéncia, com larguras de bandas mais estreitas em comparacdo com as
bandas observadas nos espectros de uma LPG comum, como ilustra a

Figura 3.
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Figura 3 — Comparac¢éo dos espectros: (a) LPG e (b) CLPG.
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O padréo de interferéncia observado no espectro de transmissédo da
rede de periodo longo em cascata (CLPG) permite maior resolucdo, devido as
franjas se apresentarem mais estreitas em relacdo ao vale de atenuacao
principal da LPG simples. Com isso, pode-se melhorar a deteccdo de
parametros externos como: indice de refracdo, temperatura e deformacoes,
observando minuciosamente as variagcoes de intensidade e/ou comprimento
dos vales de atenuacdo. Duhen et al. (2000) mostraram que a sensibilidade de
um interferdmetro de Mach-Zehnder em fibra depende fortemente da diferenca
de fase entre os modos de nudcleo e casca.

O espacamento em comprimento de onda entre dois picos de
transmissao pode ser obtido pela equacao 07.

A= 2 [(n) —ni®)d] (Equagdo 07)

Em que, A representa o comprimento de onda, n;; representa o indice

de refracdo no nucleo da fibra, n,. se refere ao indice de refracdo da casca da

fibra Gtica e d é a distancia entre as redes.

Um comportamento semelhante ocorre quando a extremidade da fibra
otica que contém uma LPG é espelhada (Lee e Nishii, 1998; Swart, 2004;
Kamikawachi et al., 2006), como mostra a Figura 4. Neste caso, tem-se um

interferdmetro de Michelson, onde L representa o comprimento da cavidade.
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Figura 4 — Representacédo esquematica de uma CLPG.

Um interferémetro de Michelson baseado em LPG é formado pela
gravacdo de uma LPG com eficiéncia aproximada de 3dB, seguido de um
espelhamento da extremidade da fibra a alguns centimetros da rede gravada.
Parte da luz que se propaga no modo fundamental da fibra é acoplada pela
LPG para modos de casca copropagantes. A poténcia otica que se propaga
nos modos de casca apresenta um atraso de fase com relagdo aquela que se
propaga no nucleo, devido as diferentes constantes de propagacdo nos meios.
Nessa configuracdo, o0 nucleo e a casca da fibra constituem os bracos do
interferémetro. ApGs a reflexdo na extremidade espelhada, a luz percorre a
cavidade do interferémetro. O tamanho da cavidade é o dobro da distancia
entre a LPG e o espelho, uma vez que o sinal 6tico percorre seu comprimento
duas vezes. A luz, entdo, atinge novamente a LPG e a poténcia otica
propagada na casca € reacoplada para o modo fundamental de nucleo, onde
se recombina com a porcao remanescente da luz confinada no nucleo também
refletida na extremidade espelhada. A recombinacdo das duas componentes
resulta em uma série de franjas de interferéncia no espectro de transmissao do

dispositivo. O atraso de fase depende do indice de refracao efetivo dos modos
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de casca da fibra e consequientemente a posicédo das franjas esta relacionada

com o indice de refracdo do meio externo a fibra.

2.5. BIODIESEL

O biodiesel € um éster derivado de acidos graxos de cadeias longas,
provenientes de fontes renovaveis como 6leos vegetais ou animais, cuja
utilizacdo estéd associada a substituicdo aos combustiveis fosseis. O processo
de obtencédo do biodiesel baseia-se na reacdo de transesterificacdo dos acidos
graxos (Costa Neto et al, 2000; Fukuda et al., 2001), podendo ser realizada em
meio alcali, acido ou ainda enzimatico. O triglicerideo (gordura) reage com um
alcool, normalmente o metanol e, por meio catalitico, o qual acelera a reacéo,
gera o biodiesel (um mono alquil éster) e o sobproduto glicerina. A Figura 5
mostra o processo desta reacdo de transesterificacao.

A reacdo esquematizada a seguir consiste em reacles reversiveis
consecutivas convertendo o triglicerideo a diglicerideo e este em
monoglicerideo na presenca de metanol, chegando entdo no produto final, o
biodiesel (éster). Os catalisadores, responsaveis pela aceleracdo do processo
de conversao dos triclicerideos podem ser substancias alcalis, acidos ou ainda
enzimas capazes de quebrar a molécula de longa cadeia carb6nica, a enzima
mais utilizada neste processo € a lipase (Momuro et al.,, 2001). Freedman e
colaboradores (1986) demonstram que a alcodlise com metanol é tecnicamente
mais viavel do que a alcodlise com etanol, principalmente quando este
corresponde a etanol hidratado, cujo teor de agua retarda a reagdo. A reagado
da sintese do biodiesel, empregada em nivel industrial, utiliza uma razdo molar
de oleo:éalcool de 1:6 na presenca de 0,4% de hidroxido de sddio ou potassio,
pois 0 meio basico apresenta melhor rendimento e menor tempo de reacdo do

gue o meio acido.
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Na comparacgdo com o diesel de petréleo, o biodiesel tem significativas

vantagens ambientais. Estudos do National Biodiesel Board (associacdo que

representa a industria de biodiesel nos Estados Unidos) demonstraram que a

gueima de biodiesel pode emitir em média 48% menos monoxido de carbono;

47% menos material particulado (que penetra nos pulmdes); 67% menos

hidrocarbonetos.

A producéo e o uso do biodiesel no Brasil propiciam o desenvolvimento

de uma fonte energética sustentavel sob os aspectos ambiental, econémico e

social e também trazem a perspectiva da reducdo das importacées de 6leo

diesel. A venda de diesel BX — nome da mistura de 6leo diesel derivado do

petréleo e um percentual (5%, atualmente) de biodiesel — é obrigatéria em

todos os postos que revendem 06leo diesel, sujeitos a fiscalizagdo pela ANP.






CAPITULO 3

METODOLOGIA

3.1. PROCESSO DE GRAVACAO DE REDES DE PERIODO LONGO COM
RADIACAO UV — LASER Nd:YAG

A metodologia utilizada para a escrita das LPGs foi a mesma realizada
por Costa em 2009. Foi utilizada a técnica de gravacdo ponto a ponto com
radiacdo UV emitida por um laser (New Wave, Tempest-20 Nd:YAG) operando
em 266 nm. Esta técnica consiste em ocasionar uma mudanca periédica no
indice de refracdo ao longo do nucleo da fibra 6tica, fazendo incidir
lateralmente radiacdo UV ponto a ponto. A Figura 6 ilustra o sistema de
gravacao em que, uma fibra fotossensivel (Nuffern®) com raio de 62,5 um, é
fixada no suporte, anteriormente fazendo-se a retirada de um segmento da
capa, deixando exposta ao laser a casca da mesma; o laser passa
primeiramente por uma iris (com abertura de 1 mm) que tem por objetivo
selecionar a melhor por¢édo do feixe e, em seguida passa por uma lente
convergente, com distancia focal de 60 cm, a qual focaliza o feixe de UV sobre
a fibra. Decorrido o tempo do primeiro ponto escrito na fibra, um temporizador
programavel (Newport Model 845, Digital Shutter Controller) obstrui o feixe de
UV e um estagio de translacdo movido por um motor (Newport UTMCC, 5HA,
Motorized Translation Stage), controlado por computador (programa: FR
Stage#4 — Labview - National Instruments), desloca o espelho E, por uma
distancia equivalente ao periodo da rede (400 um). Assim que o espelho E; é
reposicionado, o temporizador é acionado manualmente para liberar o feixe do
laser e entdo se inicia a escrita do novo ponto. Este processo € repetido até

que todos os pontos sejam gravados na fibra.
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Figura 6 — Diagrama esquematico dos sistemas de gravacao e leitura de LPG (Laser Nd:YAG).

Um fotodetector (Newport 818E Series, Energy Detector), acoplado a
um osciloscépio (Tektronix TDS220, Digital Real-Time Oscilloscope), era
utiizado para fazer o controle da fluéncia do laser. Este fotodetector foi
posicionado entre a iris e o temporizador.

Para a realizacdo da leitura dos espectros de resposta do dispositivo
foram utilizados no sistema: um LED superluminescente (Superlum, Pilot-2)
operando na faixa de 1445 — 1645 nm, o qual foi utilizado como fonte de luz a
ser guiada na fibra, e um analisador de espectros 6ticos (OSA — Optical
Spectrum Analyser, Anritsu, MS9710B) operando com resolucdo de 0,1 nm e
estabilidade de comprimento de onda de 5 pm, no qual foi conectada uma
extremidade da fibra. A cada cinco pontos gravados na fibra, o espectro era
salvo em um arquivo no computador a fim de acompanhar o crescimento da
rede.

Cada ponto da LPG, nomeada por LPG1la, recebeu um total de 4000
pulsos do laser. Como a frequéncia utilizada pelo laser foi de 20 pulsos por
segundo (freqiiéncia maxima de operacao do laser), o tempo de exposicdo em
cada ponto foi de 200 segundos. A Tabela 1 apresenta os parametros

utilizados para a gravacao.
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Tabela 1 — Par&metros da LPG gravada com o laser Nd:YAG.

o ~ .
N°. de ok Comprimento AUEEE G Periodo
Rede pulsos Laser
pontos por ponto da rede (cm) (mJicm?) (um)
LPGla 60 4000 2,4 245,52+21,36 400

3.2. PROCESSO DE GRAVACAO DE REDES DE PERIODO LONGO COM
RADIACAO UV — LASER EXCIMERO

A técnica proposta foi utilizar um sistema de gravacdo ponto-a-ponto
com a emisséao de radiacdo UV de um laser Excimero (Coherent — Xantos XS,
KrF248) operando em 248 nm. Todo o sistema de gravacao utilizando radiacéo
UV passou por inumeros testes: a escolha das pecas oOticas e mecéanicas, o
alinhamento do feixe para que este incidisse sobre a fibra de maneira
adequada e também os parametros escolhidos (periodo da rede, poténcia,
namero de pulsos, freqiéncia do laser) para gravar uma rede eficiente.
Entretanto, ndo foi possivel disponibilizar de um sistema de monitoramento da
gravacdo (LED, OSA e um computador), uma vez que este sistema estava

localizado em outro laboratério.

3.2.1. Procedimento de Gravacéo de Redes de Periodo Longo

A gravacao é realizada através da incidéncia de radiacdo UV ponto-a-
ponto ao longo do comprimento da fibra Gtica. De acordo com a Figura 7, o
feixe de luz parte do laser, com o diametro de 0,8 mm, apés ultrapassar a iris e
antes de incidir na lente. A lente utilizada é convergente, com distancia focal de
50 cm, e focaliza o feixe de UV para um espelho, o qual reflete o feixe para que
0 mesmo incida sobre a fibra. Todo o processo é controlado pelo computador,

desde as caracteristicas ajustaveis do laser (poténcia, frequéncia, tempo de
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exposicao, entre outros), bem como o controlador (Thorlabs — TDC001) que
move o espelho para incidir o feixe em outro ponto da fibra.
Para a escolha da lente, foi feito o célculo apresentado na Equacao 07,

que fornece o valor do diametro do feixe focalizado, ou “spot size”.

42 f 4.248.107° 500.10° N
d=——= . =200 Equacéo 07
z D 08107 o (Equagao 07)

Nesta equacéo, o resultado d = 200um é o diametro do feixe que deve

incidir sobre a fibra, 1 = 248 nm € o comprimento de onda de operacdo do
laser, /=50 cm é a distancia focal da lente e D = 0,8 mm é o didmetro do feixe
do laser apOs ultrapassar a iris e antes de incidir na lente. Com o intuito de
gravar redes com periodo de 400 um, esta lente com distancia focal de 50 cm
foi escolhida pelo fato de oferecer um “spot size”, ou diametro do feixe
convergente, com aproximadamente metade do periodo da rede (Chern e
Wang, 1999).

Durante o processo de gravacdo nao foi possivel acompanhar o
processo de crescimento da rede devido a falta de equipamentos para o
monitoramento no laboratério em que o laser Excimero estava localizado.
Portanto, a rede era gravada, podendo-se controlar alguns parametros
referentes ao laser e 0 posicionamento da fibra. Os parametros referentes ao
laser eram controlados por uma interface com o computador, no qual se podia
estipular a poténcia do laser, a freqiiéncia, o nUmero de pontos escritos na
rede, o numero de pulsos emitidos pelo laser, o tempo de exposi¢éo da fibra ao
feixe e o tempo sem disparo do feixe UV, para a movimentacdo do espelho,

partindo para a escrita do proximo ponto da rede.
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Figura 7 — Diagrama esquemaético do sistema de gravacéo da LPG (Laser Excimero).

Primeiramente, antes de colocar a fibra no suporte de gravacao,
retirou-se a capa da mesma deixando a casca exposta em cerca de 2,5 cm. A
fibra foi presa no suporte metalico com o auxilio de imas. A fibra utilizada foi
uma fibra fotossensivel (Nuffern®) com raio de 62,5 um. Em seguida, através
do computador, foram estipulados os parametros de gravacédo. Cada rede foi
gravada com parametros diferentes, porém mantendo o periodo da rede e o
namero de pontos (60 pontos no total). Foram gravadas varias redes, na
tentativa de se obter uma rede viavel para a caracterizagdo quanto ao indice de
refracéo. O periodo da rede foi de 400 pm. O tempo de exposicado em todos os
pontos das redes gravadas variou numa faixa de 5 — 50 segundos. A fluéncia
utilizada variou numa faixa de 8 — 12 mJ e a freqiéncia em 100 — 300 Hz. Na
Tabela 2 sdo mostradas algumas LPG gravadas e suas caracteristicas.
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Tabela 2 — Parametros das LPGs gravadas com Laser Excimero.

ok Compri- | Fluéncia UETIED
N°. de | pulsos Periodo de Frequén-
TEEE ontos or R e (Mm) exposi- | cia (Hz)
P P rede (cm) | (mJ/cm?) H Xp
ponto cao (s)
LPG1b 60 6300 2,4 8 400 21 300
LPG2b 60 9000 2,4 8 400 30 300
LPG3b 60 6300 2,4 9 400 21 300
LPG4b 60 6300 2,4 10 400 21 300
LPG5b 60 6300 2,4 11 400 21 300
LPG6b 60 10500 2,4 8 400 35 300
LPG7b 60 15000 2,4 11 400 50 300
LPG8b 60 15000 2,4 10 400 50 300

Para a realizagdo das medidas foi utilizada a LPG1b, pois as outras
redes gravadas ndo se apresentaram tao eficientes ou com um vale de
atenuacdao principal bem definido. E outras redes foram danificadas durante ou

apos o processo de gravacao.

3.2.2. Procedimento de Leitura das Redes de Periodo Longo

Apo6s a gravacgdo, a rede foi submetida a um processo de leitura, a fim de
confirmar a escrita da LPG na fibra 6tica. Do sistema de leitura, fazem parte: um LED
superluminescente (Superlum, Pilot — 2), operando na faixa de 1420 nm a 1620 nm e
um analisador de espectros Oticos (OSA — Optical Spectrum Analyser, Anritsu,
MS9710B) operando com resolugéo de 0,1 nm e estabilidade de comprimento de onda
de 5 pm. O LED foi utilizado como fonte de luz a ser transmitida na fibra. O extremo
final da fibra era conectado ao OSA. A Figura 8 mostra um esquema do processo de

leitura da rede.
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Figura 8 — Diagrama esquematico do sistema de leitura da LPG.

3.3. CARACTERIZACAO DAS REDES DE PERIODO LONGO QUANTO AO
INDICE DE REFRACAO

A Figura 9 apresenta 0os materiais e 0 esquema utilizados para a
caracterizacdo das LPGs escolhidas (LPGla e LPG1b) quanto ao indice de
refracdo. A fibra contendo a rede foi firmemente fixada a uma placa de vidro
com fita adesiva dupla face e fita isolante. Sabendo que as LPGs séo sensiveis
a parametros externos como temperatura, tensdo longitudinal e curvaturas
(Bathia, 1996), estes foram mantidos constantes e a temperatura foi
monitorada durante todo o processo de medicéo, através de um termémetro de
mercurio (Incoterm 169351/03) com resolucdo de =0,5°C. A temperatura foi

mantida estavel durante todo o processo de medicao, cerca de 24,0°C.
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Figura 9 — Diagrama esquematico do sistema e dos materiais utilizados para o processo de

caracterizacdo das LPG.

Na caracterizacdo da LPG1la foram utilizadas amostras dos seguintes
fluidos : (a) agua deionizada, (b) &lcool etilico, (c) gasolina, (d) aguarras, (e)
qguerosene, (f) biodiesel de 6leo de soja e (g) 6leo de fritura usado. Para a
caracterizacdo da LPG1b foram utilizados: (a) dgua deionizada, (b) alcool
etilico, (c) gasolina, (d) aguarras, (e) querosene, (f) biodiesel de Oleo de
girassol e (g) 6leo de girassol tratado. Cada substancia foi colocada num
recipiente devidamente limpo.

Apos a fixacdo da fibra no suporte de vidro, uma das extremidades da
fibra foi conectada ao LED e a outra ao OSA. A regido contendo a LPG néo
ficou em contado com o vidro, havendo uma estreita folga, suficiente para

encaixar uma lamina de vidro, de tal forma que a mesma também ndo se
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encostasse a fibra. A lamina era posicionada e entdo os fluidos eram
depositados, com o auxilio de um conta gotas, sobre a LPG.

Com o OSA operando numa resolucdo de 0,1 nm e abrangendo uma
faixa de comprimento de onda de 1500 nm a 1600 nm, foram feitas as
aquisicdes dos espectros de transmissdo quando a LPG entrava em contato
com cada uma das substancias. De inicio foi gravado o espectro referente ao
sinal do LED e em seguida o espectro da rede. As substancias foram
depositadas uma de cada vez, através do auxilio de um conta gotas (foi
utilizado um para cada substancia), de modo que a quantidade fosse suficiente
apenas para cobrir a rede. A cada mudanca de substancia, o espectro era
salvo. Para trocar de amostra, a lamina de vidro contendo o fluido era
cuidadosamente retirada e lavada com detergente e agua, enxaguada e seca
com papel toalha. Entre cada medida era feita uma limpeza da rede,
depositando etanol sobre a rede.

Simultaneamente, o indice de refracdo de cada substancia foi medido
com um refratbmetro Abbe (Bausch & Lomb), operando em 589,3 nm e com
resolucéo de +0,0001).

A analise dos espectros, para o levantamento do comprimento de onda
central do vale de atenuacdo das LPGs imersas nos diferentes fluidos, foi feita
através do ajuste de multiplas Gaussianas, com o0 programa de computador

Origin ® (versao 6.1).
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3.4. PROCESSO DE FABRICACAO DAS REDES DE PERIODO LONGO EM
CASCATA

3.4.1. Primeiro Método

Para a fabricacdo da rede de periodo longo em cascata, seguiu-se 0
mesmo método realizado por Lee e Nishii (1998). Em uma das extremidades
da fibra, contendo um Unica LPG, depositou-se uma camada de prata, fazendo
com que a ponta ficasse espelhada.

Como mostra a Figura 10, a fibra contendo a LPG1la, foi clivada,
deixando um espaco depois da rede de 0,5 cm. A LPG1b passou pelo mesmo
procedimento, porém deixando uma cavidade de 4,0 cm. Estas extremidades
clivadas foram cobertas por uma superficie de prata, o que foi possivel através

da reacéo:

RCHO(aq) + ZAQ(NHg)on(aq) > RCO,NH,4 (ag) t 3NH; (aq) +H20(|_) + Ag(s)

) (4 (5 1 - LED
2- 058
/HR\ 3 - Circulador
[ dosl=(o )= R
O 5 - Suporte para fibra Jdeixando a
/ mesma suspensa verticalmente)
G- LPG
7 - Cavidade
[21 g - Extremidade espelhadsz
9 - Substancia para espelhamento
[m]
OD (6)
[m]
u} 6]
& = (38)

Figura 10 — Diagrama esquematico do sistema de espelhamento da fibra contendo a LPG1a.
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3.4.1.1. Técnica de Espelhamento

Para a execucdo desta técnica foi necesséria a preparacdo de trés
solucdes:

Solucéo 1:

Foi preparada uma quantidade razoavel (aproximadamente 1000 mL)
desta solucdo, uma vez que esta ndo se degrada com o tempo. O restante da
solucédo foi armazenada em local apropriado. Foram utilizados os seguintes

reagentes:

e 1000 ml de agua destilada;
e 90 g de acucar Candy;
e 175 ml de alcool etilico (aquecido a 95°C);

e 4 ml de acido nitrico P.A.

Solucéo 2:

e 15,5 ml de agua destilada;

e 1 g de nitrato de prata.

Solucéo 3:

¢ 5 ml de agua destilada;

e 0,5 g de soda caustica.

As solugdes foram colocadas em trés recipientes diferentes, sendo
que, para a solucao 1 foi utilizada um volume de 6 ml. Com um conta gostas

adicionou-se uma quantidade de hidréxido de aménia (NH,OH) na solucéo 2,
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até que a mesma tornou-se escura, com coloracdo proximo do marrom.
Continuou-se a adicionar o reagente até que voltou a ficar clara, a solucéo ficou
sob constante agitacao.

Em seguida, despejou-se o contetdo da solucdo 3 na solucédo 2. O
liquido tornou a escurecer. Continuou-se a adicionar de gota em gota hidroxido
de amonia, até a solucéo voltar a clarear. A agitacdo foi mantida constante para
gue ndo houve-se excesso na adicdo de NH,OH.

A solucdo 2 foi entdo despejada na solucdo 1. Percebeu-se que a
solucéo final tornou-se escura e, portanto, a fibra foi posicionada, de modo que,
aproximadamente, 2 mm da extremidade clivada da fibra entrou em contato
com a solugéo. A fibra ficou em contato com a solu¢do durante cerca de 10 a
15 minutos, sendo este, tempo suficiente para que a reacdo apresentada
anteriormente, ocorresse. Em seguida, a fibra foi retirada e deixada para secar.

Para monitorar o processo de espelhamento foi utilizado um LED
superluminescente (Superlum, Pilot — 2) operando numa faixa de 1500 — 1600
nm, um circulador para coletar o espectro refletido e um analisador de
espectros oticos (OSA — Optical Spectrum Analyser, Anritsu, MS9710B), como
mostra ainda a figura 10. A Tabela 3 indica de forma sucinta a producdo das
CLPG a partir das LPG e suas diferengas.

Tabela 3 — Producéo das CLPG1a e CLPGL1b a partir das LPG obtidas por meio de exposi¢édo a
radiacdo UV de lasers diferentes.

LPG Metodo~de CLPG (resultante) Comp_mmento da
gravacao Cavidade (cm)

LPGla Laser Nd:YAG CLPGla 0,5

LPG1b Laser Excimero CLPG1b 40
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3.4.2. Segundo Método

Com o intuito de aprimorar o processo de fabricacdo de CLPG e obter
uma CLPG com melhor visualizacdo das franjas, uma segunda maneira foi,
inicialmente, espelhar uma das extremidades de um seguimento de fibra 6tica,
previamente decapado, utilizando as mesmas técnicas de espelhamento
descritas anteriormente e, em seguida, gravar a rede, ponto a ponto, com 0
Laser de Excimero.

Inicialmente, foram selecionados alguns segmentos de fibra otica
fotossensivel (Nufern®). Aproximadamente 8,0 cm da capa foram removidos,
deixando exposta nesta regido a casca da fibra. Em um suporte, os segmentos
de fibra foram fixados de maneira que a parte decapada ficasse verticalmente
voltada ara baixo. E assim, conforme a técnica de espelhamento descrita
anteriormente, cerca de 2mm das extremidades das fibras foram espelhadas.

Apos o espelhamento, os segmentos de fibra foram transportados até o
outro Laboratério para que as LPGs fossem inscritas nas fibras pelo método
ponto a ponto por radiacdo do Laser Excimero, da mesma maneira descrita no
item 3.2. A Tabela 4 mostra os parametros das redes gravadas. Os valores
referentes a cavidade descrevem o caminho total da luz guiada e entdo

refletida pela superficie espelhada no interferémetro a fibra.

Tabela 4 - Parametros das CLPG gravadas com o laser Excimero.

A Fluéncia Cavidade
Rede N°. de pulsos | Comprimento do Laser Periodo
pontos por da rede (cm) (mJicm?) (Mm) (cm)
ponto
CLPGl1c 60 10500 2,4 8,0 400 4,0
CLPG2c 60 10500 2,4 10,0 390 6,0

Durante a gravacdo destas redes, foi possivel fazer o monitoramento

do surgimento das franjas de interferéncia por meio de um interrogador 6tico

(OSI — Optical Sensing Interrogator, 125 SM — Micron Optics).
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3.5. CARACTERIZACAO DA REDE DE PERIODO LONGO EM CASCATA
QUANTO AO iNDICE DE REFRACAO

3.5.1. Imergindo Totalmente a CLPG1c nas Substancias

A fibra contendo a rede e sua extremidade espelhada foi fixada em um
suporte suspenso, de modo que a regido em que se encontravam a rede, a
cavidade (espaco entre a rede e a extremidade espelhada) e a camada de
espelho ficasse suspensa verticalmente e livre de qualquer obstaculo. A Figura
11 ilustra o sistema e os materiais utilizados para realizar a caracterizacao

desta CLPG quanto a sensibilidade ao indice de refracdo externo.
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Figura 11 — Diagrama esquematico do sistema e materiais utilizados para a caracterizagédo da
CLPG.

Cada recipiente foi devidamente higienizado e preenchido com as
substancias a serem analisadas, sendo estas: (a) agua deionizada, (b) alcool
etanol, (c) gasolina, (d) aguarras, (e) querosene, (f) biodiesel de Oleo de
girassol e (g) 6leo de girassol tratado. A temperatura foi monitorada durante

todo o processo de medicédo, através de um termémetro de mercurio (Incoterm
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169351/03) com resolucéo de +0,5°C. A temperatura manteve-se constante em
20,0°C.

O LED, O OSA e a extremidade (ndo espelhada) da fibra contendo a
rede, foram conectados em um circulador, a fim de se fazer a leitura do
processo de medicdo. Com o OSA operando numa resolucdo de 0,1 nm e
abrangendo uma faixa de comprimento de onda de 1500 nm a 1600 nm, foram
feitas as aquisicoes dos espectros de reflexdo quando a CLPG ficava
totalmente imersa em cada uma das substancias. De inicio foi gravado o
espectro referente ao sinal do LED e em seguida o espectro da rede. A cada
mudanca de substancia, o espectro era salvo. Entre cada medida era feita uma
limpeza da rede, imergindo a mesma em etanol.

Simultaneamente, o indice de refracdo de cada substancia foi medido
com o refratbmetro Abbe, operando em 589,3 nm e com resolucdo de
+0,0001nm.

A andlise dos espectros, para o levantamento do comprimento de onda
central do vale de atenuacdo da CLPG1c imersa nos diferentes fluidos, foi feita
através do ajuste de mdultiplas Gaussianas, com o programa de computador

Origin ® (verséao 6.1).

3.5.2. Imergindo Apenas a Regido da Cavidade da CPLG1c nas Substancias

Utilizando a mesma metodologia fez-se uma nova caracterizacao da
mesma CLPG1c quanto a variacdo de indice de refracdo de substancias
diferentes. Contudo, para esta medigc&o, apenas a regido compreendida entre a
rede e a extremidade espelhada, ou seja, somente a cavidade (com
comprimento total de 4,0 cm), foi submetida ao contato com as substancias a
serem analisadas. As substancias de andlise usadas foram: agua, etanol,
gasolina, aguarras, querosene, biodiesel de 6leo de girassol e 6leo de girassol
tratado. Os indices de refracdo das substancias foram medidos através do

refratbmetro de Abbe.
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Assim como nas outras analises deO dados, os espectros obtidos nas
medidas feitas com a CLPGlc foram ajustados através de mudltiplas
Gaussianas, com o programa de computador Origin ® (versdo 6.1). O
comprimento de onda central e os dados experimentais dos valores dos indices
de refracdo de cada amostra foram correlacionados em um gréafico. No eixo das
abscissas ficaram os indices de refracdo e no eixo das ordenadas o0s

comprimentos de onda.

3.5.3. Estudo da Influéncia da Cavidade

Foi realizado um estudo da influéncia do tamanho da cavidade na
resposta do dispositivo imergindo partes da mesma nas substancias em analise
a fim de verificar as respostas do dispositivo.

3.5.3.1. Imergindo Apenas 1,0 cm da Cavidade nas Substancias

Utilizando ainda a mesma metodologia fez-se uma nova caracterizagéo
da mesma CLPG1c quanto a variacdo de indice de refracdo de substancias
diferentes. Nesta medicdo, apenas uma parte da regido compreendida entre a
rede e a extremidade espelhada (cavidade), foi submetida ao contato com as
substancias a serem analisadas, cerca de 1,0 cm, como mostra a Figura 12. As
substancias de andlise usadas foram: agua, etanol, gasolina, aguarras,
qguerosene, biodiesel de 6leo de girassol e 6leo de girassol tratado. Os indices
de refracdo das substancias foram medidos através do refratdbmetro de Abbe.
Assim como nas outras andlises de dados, os espectros obtidos nas medidas

feitas com a CLPG1c foram ajustados atraveés de multiplas Gaussianas.
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Figura 12 — Esquematico da regido da CLPG1c imersa nos analitos.

3.5.3.2. Imergindo Apenas 0,5 cm da Cavidade nas Substancias

Durante esta caracterizacdo da CLPG1c, seguindo a mesma
metodologia descrita anteriormente para 1,0 cm da cavidade, foi imersa nas
substancias de analise uma parte ainda menor da cavidade, cerca de 0,5 cm, e

0s espectros de resposta foram observados e ajustados.

3.5.4. Estudo da Influéncia do Efeito Termo Otico das Amostras

Ainda fazendo-se uso da CLPGlc, a fibra contendo a rede foi
posicionada verticalmente em um suporte metalico, de tal forma que ficasse
firme e com a area da rede livre para imersdo nos analitos (misturas de
biodiesel e 6leo). Um LED superluminescente e um analisador de espectros
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oticos, os mesmos descritos anteriormente, foram utilizados para efetuar a
leitura dos espectros de respostas do dispositivo 6tico, os quais foram
adquiridos e processados por um computador. Foram ainda adicionados ao
sistema, um aquecedor a fim de fornecer calor as amostras em questdo e um
termopar (Minipa — tipo K), com resolugcdo de 0,1°C, para monitorar a
temperatura durante o procedimento das medidas, o qual foi posicionado no
suporte metdlico, ao lado da fibra 6tica contendo a rede. A Figura 13 ilustra o
arranjo experimental utilizado e a Tabela 5 mostra as propor¢cdes das misturas:

biodiesel de 6leo de girassol x 6leo de girassol, que foram analisadas.
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—
A #CUECEDOR

Figura 13 — Sistema de medidas das amostras com aquecimento.

Tabela 5 — Amostras de biodiesel e 6leo utilizadas nos experimentos.

Proporgéao (%)

ATREEE Biodiesel Oleo

1 100 0

2 80 20

3 60 40

4 40 60

5 20 80

6 0 100
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Estas amostras foram acondicionadas em tubos de ensaio previamente
limpos e foram submetidas a um banho térmico de 6leo vegetal, atingindo uma
temperatura de até 110°C. As aquisicbes dos espectros de resposta do
dispositivo foram realizadas para variacbes de temperatura de 2°C, no
momento da descida da temperatura, garantindo a homogeneidade da amostra
e reduzindo a influéncia das zonas de conveccéo devido ao aquecimento.

Em seguida outras medidas foram realizadas, em que a temperatura
das amostras foi mantida constante em 90°C e foram feitas as aquisicoes dos

espectros quando o dispositivo foi totalmente imerso nos analitos.






CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. CARACTERIZACOES DAS REDES DE PERIODO LONGO

4.1.1. Caracterizacdo da LPG1la

Verificou-se que, a medida que os pontos eram gravados na fibra, o
espectro de transmissdo era gradativamente modificado, sendo que, com
quinze pontos ja era possivel visualizar os vales de atenuacdo, sendo possivel
acompanhar em tempo real a formacao da rede na fibra. Para a visualizagdo da
LPG, o OSA permite fazer, por meio de um comando, a razéo entre o sinal da
rede e do LED, fornecendo assim um espectro onde sdo evidenciadas as
bandas de atenuacdo da LPG. A Figura 14 mostra a razdo dos espectros no
qual se pode visualizar a banda de atenuacgéo dessa LPG centrada em torno de
1500 e de 1585 nm.

-30F

-40 b

Atenuacéo (dB)

-45 F
50 F

-55F

-6,0 — UL L L L L L
1500 1520 1540 1560 1580 1600
Comprimento de onda (nm)

Figura 14 — Raz&o dos espectros do sinal da rede (LPG1la) e do sinal do LED.
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A Figura 15 representa os espectros de transmissdo em escala
logaritmica relativa ao sinal de entrada (LED), num intervalo de 1500 a 1600
nm, da LPGla quando esta é submetida a diferentes substancias. As
substancias avaliadas foram: ar, 4gua deionizada, etanol, gasolina, aguarras,

querosene, biodiesel de 6leo de soja e éleo de fritura.
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Figura 15 — Espectros de transmisséo da LPG1a, em escala logaritmica, quando imersa em
diferentes substéncias.

A posicédo do comprimento de onda central (1.), a largura de banda (44)
e a amplitude (4,3) referente a banda de atenuacdo dependem do indice de
refracdo do meio externo, no caso, da substancia em contato com a LPG. A
Tabela 6 mostra os valores obtidos e o0s erros associados ao processo de
medicdo e a média do comprimento de onda central da banda localizada na

regido espectral de maiores comprimentos de onda.



75

Tabela 6 — Valores dos comprimentos de onda do vale de atenuacédo da LPGlaimersa em
diferentes substéncias e seus respectivos indices de refracéo.

indice de Substan- | Medida | Medida | Medida Média A | Incerteza
Refracédo cia 1 (nm) 2 (nm) 3 (nm) (nm) (nm)
1,0000 Ar 15858 | 15895 | 15845 | 1586,6 +26
1,3328 + 0,0002 Agua 1584,4 | 1585,0 ~ 1584,7 + 0,4
1,3605 + 0,0003 | Etanol 15854 | 15855 | 15856 | 15855 +0,1
1,4265 + 0,003 | Gasolina | 1581,0 | 1580,0 | 1579,4 | 1580,1 +0,9
1,4363 + 0,0012 | Aguarrds | 1577,7 | 1577,4 | 1578,0 | 15777 +0,3
1,4400 + 0,0003 | Querosene | 1576,4 | 15757 | 1576,3 | 1576,1 +0,4
1,4511 + 0,0015 B'Ogise' 1562,3 | 1563,0 | 15589 | 15614 +2,2
1,4706 +0,0020 | OI€0 - - - - -
Fritura

Ainda observando a Figura 15, pode-se verificar que a banda de
atenuacdo principal (centrada em torno de 1585 nm) possui deslocamento para
menores comprimentos de onda & medida que o indice de refracdo do meio
externo a fibra 6tica aumenta. Isso ocorre porque o aumento do indice de
refracdo da substancia em contado com a LPG induz a elevacao do indice de
refracdo efetivo dos modos de casca, fazendo com que a diferenca entre os
indices de refracao efetivos dos modos de nucleo e de casca diminua (equacao
3). Realmente, observando o comportamento do espectro de resposta,
referente ao querosene, pode-se notar que a banda de atenuacdo esta
deslocada para menores comprimentos de onda, se comparado com o
espectro de resposta referente ao ar, uma vez que o indice de refracdo do
querosene estéd acima do indice de refragédo do ar.

Observando os espectros referentes ao biodiesel de 6leo de soja e de
oleo de fritura nota-se um comportamento peculiar. Verifica-se que, quando a
LPG estda em contato com o biodiesel, o vale principal desloca-se
significativamente para a esquerda (menores comprimentos de onda), uma vez
que o indice de refracdo desta substancia € proximo ao indice de refracdo da
casca, sobretudo ainda menor. Além disso, pode-se notar que ocorre uma
diminuicdo na intensidade do sinal de resposta, cerca de 0,5 dB. Isso ocorre
devido a uma condicdo de guiamento de luz diferenciada, sendo que o indice
de refracdo do biodiesel € bem préximo ao indice de refracdo da casca da fibra,

proporcionando modificacées no espectro de resposta da rede (Bathia, 1996;



76

Duhem et al., 2000). Ja quando o meio externo possui indice de refracao igual
ao da casca a luz ndo se propaga mais dentro do guia, uma vez que, nesta
situacdo, a casca apresenta ter um raio infinito.

Quando a LPG esta imersa em Oleo de fritura, que possui indice de
refracdo maior do que o da casca da fibra, existem bandas de atenuacdo, ja
que a casca deixa de ter raio infinito. Porém a sensibilidade das bandas é
reduzida consideravelmente. A presenca de bandas de atenuacdo nesta
situacao € associada ao surgimento de modos de propagacdo resultantes da
reflexdo de Fresnel na interface casca — meio externo, uma vez que a reflexao
interna total ndo mais ocorre (James e Tatam, 2003).

A evolucdo do comprimento de onda central da banda de atenuacédo
principal em fungcdo do indice de refracdo do meio externo, com temperatura
mantida a 24,0 £ 0,5°C, pode ser vista na Figura 16, em que a curva de
resposta da LPG e sensibilidade ao indice de refracdo sao verificadas. O ajuste
dos pontos experimentais foi realizado a partir da aplicacdo da Equacao 04

(Chiang et al., 2000) e a sensibilidade foi obtida através da derivada dessa

equacao.
1590 J0
1585 A[?r
1580 I - -350
IS 580 - wn
= [ b g
B guerosene
_tgu 1575 4-700 %
© 1570} g
Q.
'g L - -1050 @
£ 1565 |- =)
s | . 1 2
£ 1560 - biodiesel (S) 1 1400 c
£ - Z
8 1555 L O ppntos expg_rimentais
| ajuste analitico 11750
1550 |- curva de sensibilidade
1 L 1 L 1 L 1 L 1

1,0 11 1,2 1,3 14 15
indice de Refracéo

Figura 16 — Curvas de resposta da LPG1la e de sensibilidade a variagcdo de indice de
refracdo externo.
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O aumento do indice de refracdo do meio externo provoca o
deslocamento do comprimento de onda central da banda de atenuacé&o
principal da LPG no sentido de menores comprimentos de onda. Para a faixa
de indices de refracdo entre 1,0000 e 1,4400 percebe-se que esta correlagdo
possui comportamento nédo linear. Conforme o indice de refracdo da substancia
em contado com a rede aumenta gradativamente e se aproxima do indice de
refracdo da casca, maiores deslocamentos do vale ressonante ocorrem. Pode-
se observar que esta € a regido de maior sensibilidade do dispositivo, em que,
do querosene para o biodiesel ocorre um grande deslocamento do vale
(aproximadamente 15,0 nm para menores comprimentos de onda) e a
sensibilidade varia desde -637 a -1345 nm/UIR. No caso do Oleo, com indice
maior que o indice de refracdo da casca, o dispositivo ndo foi capaz de
apresentar sensibilidade. O indice de refracdo dessa substancia é,
relativamente proximo do indice de refracdo da casca da fibra ética e com isso
a banda nado pbde ser observada, uma vez que grande parte da poténcia o6tica
€ perdida para o meio externo.

Na Figura 16, os pontos representam os dados experimentais, a linha
vermelha mostra o ajuste da Equacédo 04 aos pontos experimentais e a linha
azul refere-se a sensibilidade do dispositivo quanto a variacdo do indice de
refragdo. Os parametros, mantidos constantes, utilizados na expresséo foram:
A =400 ym, r, = 62,5 um e n., = 1,000 (indice de refracéo referente ao ar) e os
parametros variaveis: u,, = 10,87946 + 1,55, 1," = 1586,63 + 0,02 e n, = 1,45056
+ 0,0069. Através do ajuste do modelo teérico aos dados experimentais é
possivel obter o valor do indice de refracdo da casca da fibra 6tica (n,), sendo
este um valor ndo disponibilizado pelo fabricante. Na literatura, a silica
(composto utilizado na fabricacdo da fibra utilizada) possui indice de refracao
aproximadamente de 1,458 (Malitson, 1965). Portanto, o valor encontrado,
considerando a incerteza associada, é proximo ao valor do indice de refracdo
da silica. A sensibilidade do dispositivo esta relacionada ao deslocamento do
comprimento de onda central da banda de atenuacédo principal do espectro de
transmissao da rede, dependendo do meio externo em que este dispositivo se

encontra.
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O valor de u. encontrado € equivalente ao da quarta raiz da funcdo de
Bessel de ordem zero. Dessa forma, pode-se afirmar que a banda de
atenuacdo principal do espectro da LPG é originada pelo acoplamento do modo

fundamental de ndcleo (m = 1) para o quarto modo de casca (m = 4).

4.1.2. Caracterizacdo da LPG1b

A Figura 17 mostra o0 espectro, em escala logaritmica, da razdo do
sinal da LPG pelo sinal de entrada do LED, na qual se pode visualizar a banda
de atenuacao da LPG1b, centrada em torno de 1570 nm.
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Figura 17 — Raz&o dos espectros do sinal da rede (LPG1b) e do sinal do LED.

A Figura 18 representa o0s espectros de transmissdo em escala
logaritmica relativa ao sinal de entrada (LED), num intervalo de 1500 a 1600
nm, da LPG1b quando esta imersa em diferentes meios externos. As
substancias avaliadas foram: ar, 4gua deionizada, etanol, gasolina, aguarras,

querosene, biodiesel de 6leo de girassol e dleo de girassol tratado.
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Figura 18 - Espectros de transmissdo da LPG1b, em escala logaritmica, quando imersa

em diferentes substancias.

A Tabela 7 mostra os valores obtidos e as incertezas associadas

(levando em consideracao a incerteza do OSA e o desvio padrdo da média) ao

processo de medi¢do e a média do comprimento de onda central.

Tabela 7 — Valores dos comprimentos de onda do vale de atenuacdo da LPG1b imersa em
diferentes substancias e seus respectivos indices de refraco.

indice de Substin- | Medida | Medida | Medida | Média A | Incerteza
Refracao cia 1 (nm) 2 (nm) 3 (nm) (nm) (nm)
1,0000 Ar 15684 | 15686 | 15683 | 1568,5 +0,2
1,3327 + 0,0001 Agua 1565,7 | 1566,6 | 15658 | 1566,1 +0,5
1,3612 + 0,0002 | Etanol 1564,9 | 1564,7 | 1564,3 | 1564,7 +0,3
1,4188 + 0,0048 | Gasolina | 1560,2 | 1559,7 | 15595 | 1559.8 +0,4
1.4355 + 0,0005 | Aguarrds | 1556,8 | 1556,9 | 15559 | 1556,5 +0,5
1,4407 + 0,0003 | Querosene | 1553,6 | 1554,6 | 1553,4 | 1553,7 +0,7
1,4563 + 0,0004 B'O(d(';‘ise' 1570,7 | 1572,8 | 15715 | 1571,7 +1,1
1,4738 +0,0004 | Oleo (G) | 1571,3 | 1570,7 | 1570,7 | 1571,0 +0,3

Observando a Figura 18, pode-se verificar que a banda de atenuacéo

principal possui deslocamento para menores comprimentos de onda a medida
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que o indice de refracdo do meio externo a fibra 6tica aumenta. Analisando os
espectros referentes ao biodiesel de Oleo de girassol e ao 6leo de girassol
tratado nota-se um comportamento interessante. Verifica-se que, quando a
LPG1b estd em contato com o biodiesel de girassol e com o 6leo de girassol a
banda de atenuacdo sofre uma significativa diminuicdo de intensidade.
Todavia, € possivel perceber que a reducdo da intensidade é maior para o
biodiesel de girassol, o qual possui indice de refracdo muito préximo ao indice
de refracdo da casca da fibra. Com isso, a poténcia 6tica guiada no nacleo é
espalhada para modos de radiagdo ao encontrar no meio externo 0 mesmo
indice da casca da fibra, havendo a perda da poténcia para o meio externo, por
isso o vale praticamente desaparece (James e Tatam, 2003). Para o 6leo, o
indice de refracdo dessa substancia é muito maior que o indice de refracdo da
casca, fazendo com que parte da energia acoplada para modos de casca seja
perdida para o0 meio externo. Entretanto, ainda € possivel verificar o vale de
atenuacdo, pois ainda existe parte da poténcia 6tica confinada no guia.

A evolucdo do comprimento de onda central da banda de atenuacao
principal em fung&o do indice de refracdo do meio externo, com a temperatura
monitorada (20,0 £ 0,5)°C, pode ser vista na Figura 19, em que a curva de
resposta da LPG e de sensibilidade ao indice de refragcdo séo verificadas.
Como anteriormente feito para a LPGla, o ajuste dos pontos experimentais foi
realizado a partir da aplicagdo da Equacdo 04 (Chiang et al.,, 2000) e a
sensibilidade foi obtida através da derivada dessa equacéao.

Na Figura 19, os pontos representam os dados experimentais, a linha cinza
tracejada representa apenas um guia visual, a linha vermelha o ajuste da
Equacdo 04 aos pontos experimentais e a linha azul a sensibilidade do
dispositivo quanto a variacdo do indice de refracdo das substancias. Os
parametros, mantidos constantes, utilizados na expresséo foram: 4 =400 pm,
r; = 62,5 um e ne = 1,000 (indice de refracéo referente ao ar) e os parametros
variaveis: u, = 15,60643 + 1,24137, J," = 1568,56 + 0,38 e n, = 1,45845 +
0,00549. Através do ajuste ao modelo tedrico dos dados experimentais é
possivel obter o valor aproximado do indice de refracdo da casca da fibra 6tica

(n2) e, levando em consideracdo o erro, pode-se dizer que o valor obtido €
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muito préximo aquele encontrado na literatura e também aquele obtido para a

LPG1a, uma vez que as redes foram escritas no mesmo tipo de fibra.
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Figura 19 — Curva de resposta da LPG1b e de sensibilidade quanto a variacéo de
indice de refracéo do meio externo.

Ainda observando a Figura 19, pode-se perceber que o biodiesel e 0
Oleo de girassol estdo fora da faixa de alta sensibilidade do dispositivo, uma
vez que seus indices de refracdo, mostrados na Tabela 7, se encontram acima
do valor obtido para a casca da fibra ética (1,45845 + 0,00549).

As amostras que possuem os indices de refracdo um pouco menores
que o da casca, como a gasolina, a aguarrds e 0 querosene, se encontram na
maior faixa de sensibilidade do dispositivo. Para estas amostras € observado
um grande deslocamento em comprimento de onda e uma sensibilidade
variando de -885 até, aproximadamente, -1300 nm/UIR.

O valor de u,, encontrado € equivalente ao da quinta raiz da funcédo de
Bessel de ordem zero. Dessa forma, pode-se afirmar que a banda de
atenuacao principal do espectro da LPG é originada, preferencialmente, pelo
acoplamento do modo fundamental de ndcleo (m = 1) para o quinto modo de

casca (m = 5).
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Fazendo um comparativo entre os espectros das redes LPG1la (obtida
por meio da gravacdo com laser Nd:YAG) e LPG1b (obtida por meio da
gravacdo com Laser Excimero) quando em contato com o ar (Figuras 14 e 17,
respectivamente), pode-se perceber que a LPG1b possui o vale de atenuacédo
principal mais definido e ndo apresenta l6bulos laterais significativos. A
intensidade da LPG1b também €& um pouco maior (aproximadamente 3dB),
comparado com a LPG1la (aproximadamente 2,5dB), tornando a LPG1b mais
adequada para o uso como transdutor.

Quanto a sensibilidade de cada rede ao indice de refragdo do meio
externo, conforme mostra a Tabela 8, percebe-se que a LPG1lb apresenta
sensibilidade maior que a LPGla, uma vez que a primeira rede tem a poténcia
Otica acoplada para o quinto modo de casca e a segunda para o0 quarto.
Quanto maior o modo acoplado maior é a penetracdo do campo modal no meio
externo e, portanto, maior sera a sensibilidade do dispositivo.

Considerando essas vantagens da LPG1b sobre a LPGla, pode-se

concluir que a primeira seria a rede mais interessante a ser utilizada.

Tabela 8 — Comparacao entre os valores de sensibilidade da LPGla e LPG1b para diferentes
substancias.

Substancias Sensibilidade (nm/UIR) Sensibilidade (nm/UIR)
LPG1a LPG1b
Ar 0 0
Agua -15 -13
Alcool -20 -18
Gasolina -393 -885
Aguarras -550 -1053
Querosene -637 -1300
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4.2. RESULTADO DOS PROCESSOS DE ESPELHAMENTO DAS LPG1la E
LPG1b

4.2.1. Espelhamento da LPGla

A Figura 20 mostra a razao dos espectros entre o sinal do LED e da

CLPG, apos o processo de espelhamento feito com a LPGla.
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Figura 20 — Raz&o dos espectros do sinal da rede e do sinal do LED.

Em comparacdo com a LPGla (Figura 14), verificou-se que o0s
multiplos picos foram obtidos atravées do processo de espelhamento.
Entretanto, esses picos mais estreitos ndo se apresentaram como o esperado,
com um padrao interferométrico apresentando maior nimero de franjas, com
maior intensidade e com larguras das bandas mais estreitas. O espaco deixado
para a cavidade (regido entre a LPG e a extremidade espelhada) foi de 1 cm,
assim como em trabalhos anteriormente publicados em que o espacamento da
cavidade estd entre 1 a 4,5 cm. Porém, nesses trabalhos, as franjas de
interferéncia apresentam-se notéveis (Dianov et. al., 1996; Duhem et. al., 2000;
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Han et. al., 2001; Swart, 2004; Kamikawachi et. al., 2007). Em outros artigos,
propuseram cavidades com 18 cm e 27 cm de comprimento e, esses
dispositivos também apresentaram espectros favoraveis, contudo com namero
de franjas maior e larguras dos picos mais estreitas (Swart, 2004; Gao e Fang,
2005). O que se supde é que, a dificuldade na visualizacdo de franjas mais
definidas, pode ter ocorrido devido a alguma falha do processo de
espelhamento. Outro fator que pode ter ocasionado essa falha na obtencéo das
franjas interferométricas é que a LPGla, a qual deu origem a esta CLPG,
possuia uma eficiéncia de aproximadamente 2,5 dB, sendo que a eficiéncia da
LPG sugerida em trabalhos anteriores (Duhem et. al., 2000; Kamikawachi et.
al., 2007) é de 3,0 dB, para que o padrdao de interferéncia seja formado.

Portanto, esta CLPG néo pdde ser utilizada nos experimentos.

4.2.2. Espelhamento da LPG1b

A Figura 21 mostra a razdo dos espectros entre o sinal do LED e da CLPG,

apos o processo de espelhamento da LPG1b.
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Figura 21 — Espectro da razao do sinal da rede e o sinal do LED.
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Observando o espectro acima e comparando com a LPG de origem
(Figura 17), notou-se também a auséncia dos multiplos picos definidos, assim
como na CLPG anterior. O tamanho da cavidade desta CLPG €& de 4,0 cm.
Contudo uma cavidade maior ndo propiciou 0 surgimento do padréo
interferométrico apdés o processo de espelhamento. O esperado seria um
padrdo interferométrico com franjas bem definidas, com intensidade de, pelo
menos 1,0 dB e larguras de bandas estreitas e separacédo entre franjas visiveis.
Supbe-se que, a ndo formagéo do padréo esperado, pode ter ocorrido devido a
alguma falha do processo de espelhamento (baixo tempo de imersao, alta
variacdo de temperatura ou até mesmo ma qualidade na clivagem da
extremidade do segmento de fibra). Devido a isso, a CLPG também nédo pbde

ser utilizada nos experimentos.

4.3. CARACTERIZACOES DA REDE DE PERIODO LONGO EM CASCATA

Como ja constatado anteriormente, as redes de periodo longo simples
sao eficientes na verificacdo de indices de refracdo menores que o da casca
(Patrick et. al., 1998; Possetti, 2009). As caracterizagdes feitas com as LPGla e
LPG1b, descritas anteriormente, apontaram dificuldades na apresentacdo de
respostas na analise de biodiesel (de 6leo de girassol), 6leo de fritura e dleo de
girassol, uma vez que essas substancias possuem indices de refracdo igual ou
maiores do que o indice de refracdo da casca da fibra Otica usada. Com o
intuito de melhorar o desempenho desses dispositivos, tentou-se produzir
CLPG a partir do espelhamento de uma das extremidades das fibras contendo
as LPGla e LPG1b. Contudo, os resultados ndo se mostraram eficazes. Por
causa disso, foi empregado um segundo método, em que o espelhamento foi
realizado em um segmento de fibra antes da escrita da LPG, como foi descrito
na metodologia. As CLPG obtidas a partir desse procedimento foram

caracterizadas e os resultados sédo apresentados nessa sesséao do trabalho.
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Utilizando uma das redes de periodo longo em cascata obtida por
meio do segundo método, foi possivel verificar respostas interessantes para a
analise refratométrica de substancias com indices de refracdo igual e maior
que o indice da casca da fibra Gtica, como no caso do biodiesel de girassol e 0
Oleo de girassol tratado. A partir dos estudos feitos imergindo partes da CLPG,
comportamentos diferentes para cada caso foram notados, mostrando
resultados positivos para o uso desse dispositivo como transdutor de indice de

refracao.

4.3.1. CLPG1c Totalmente Imersa nas Substancias

A Figura 22 (a) mostra a razdo dos espectros entre o sinal do LED e o
sinal da CLPGlc imersa no ar, em temperatura ambiente de,
aproximadamente, 20,0°C. Esta rede possui cavidade com comprimento de 4,0
cm e o padrdo de interferéncia possui, aproximadamente, 10,0 nm de
espacamento entre cada franja. Em intensidade, esta CLPG possui cerca de
1,5 dB, o que nao caracteriza uma rede de eficiéncia muito alta, contudo, a
CLPGla ainda pode ser utilizada nas medidas refratométricas.

A Figura 22 (b) mostra a razéo dos espectros entre o sinal do LED e o
sinal da CLPG2c imersa no ar, em temperatura ambiente de,
aproximadamente, 20,0°C. Esta rede possui cavidade com comprimento de 6,0
cm e o padrdao de interferéncia possui, aproximadamente, 50 nm de
espacamento entre cada franja. Nota-se que o espacamento entre as franjas
dessa rede € menor que na CLPGla e o numero de franjas € maior. Em
intensidade, esta CLPG também possui cerca de 1,5 dB.

A CLPG2c também pode ser utilizada nas medidas refratométricas
deste trabalho, entretanto, foi escolhida a CLPG1c, deixando a CLPG2c como

reserva caso fosse necessaria uma substituicao.
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Figura 22 — Raz&o dos espectros entre o sinal das rede (a) CLPG1c e (b) CLPG2c e do sinal
do LED.

Utilizando entdo a CLPG1c, foram analisadas as substancias: ar, agua,
etanol, gasolina, aguarras, querosene, biodiesel de 6leo de girassol e 6leo de
girassol tratado, em temperatura monitorada (20,0 + 0,5) °C. Ao verificar os
espectros de transmissdo da CLPG1c para cada substancia, para um intervalo

entre 1500 a 1600 nm, verificou-se que, ao mergulhar totalmente o dispositivo
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nas amostras, o resultado obtido foi muito semelhante ao observado para a
LPG comum. A medida que o indice de refracio do meio externo
gradativamente aumenta observa-se um deslocamento das franjas para
menores comprimentos de onda. Este deslocamento é gerado por dois fatores:
uma alteracdo na condicdo de casamento de fase da LPG, e uma alteragédo do
caminho Gtico do sinal que se propaga na casca devido a mudanca no indice
de refracéo efetivo da casca. O primeiro fator desloca o vale de ressonancia e
0 segundo altera o comprimento de um dos bragos do interferdmetro,
deslocando as franjas de interferéncia. Assim como para a LPG, as posi¢des
dos comprimentos de onda das franjas (1), a largura de banda (41) e a
amplitude (4,5) de cada uma delas dependem do indice de refracdo do meio
externo. A Tabela 9 mostra os valores obtidos e as incertezas associadas ao
processo de medicao (calculadas a partir da incerteza sistematica do OSA e do
desvio padrdo) e a média de um comprimento de onda da franja de
interferéncia escolhida centrada em 1548,69 nm para a rede no ar, como €&

mostrado na Figura 22(a).

Tabela 9 — Valores dos comprimentos de onda do vale de atenuacdo da CLPG1c imersa em
diferentes substancias e seus respectivos indices de refracao.

indice de Substan- | Medida | Medida | Medida | Média A | Incerteza
Refragao cia 1 (nm) 2 (nm) 3 (nm) (nm) (nm)
1,0000 Ar 1548,7 1548,6 1548,9 1548,7 +0,1
1,3325 + 0,0001 Agua 1545,9 1545,8 1545,9 1545,9 +0,1
1,3611 + 0,0007 Etanol 1545,2 1545,3 1545,1 1545,2 +0,1

1,4321 £ 0,0004 | Gasolina 1542,0 1541,8 15417 1541,8 +0,2

1.4357 + 0,0002 | Aguarras 1537,4 1537,2 1537,3 1537,3 +0,1

1,4400 + 0,0004 | Querosene | 1534,6 1534,5 1534,6 1534,5 +0,1

A partir desses valores foi possivel construir o grafico da evolu¢do do
comprimento de onda principal em fungdo do indice de refracdo do meio
externo, mostrado na Figura 23. Poéde-se observar um deslocamento
significativo (cerca de 3,0 nm) quando o dispositivo € imerso na gasolina e
depois na aguarras. Isto também € verificado para a aguarrds e para o

guerosene, identificando uma regiéo de alta sensibilidade do dispositivo.
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Figura 23 — Grafico da evolucdo do comprimento de onda em funcéo dos indices de refracao

das substancias analisadas.

A Figura 24 mostra a razao dos espectros do sinal do LED e do sinal
da CLPGlc, quando em contato com o biodiesel de girassol e o 6leo de
girassol tratado. Os indices de refracao destas substancias (1,4563 + 0,0002 e
1,4738 £ 0,0002, respectivamente) sdo maiores que o indice de refracdo da
casca (~1,45845 + 0,00549), dependendo da temperatura. Nao foi possivel
visualizar as franjas de interferéncia da CLPG1c, pois, quando a substancia
possui indice de refracdo maior que o da casca, 0 espectro obtido apresenta
apenas um vale de atenuacdo. Nessa situacédo, a condicdo de guiamento na
regido da LPG é alterada, o que resulta em um vale de atenuacdo com
amplitude significativamente diminuida. Além disso, na regido da cavidade
ocorre a perda de intensidade da luz que se propaga na casca para 0 meio
externo, ndo sendo possivel gerar um padrao de interferéncia visivel pois néo

h& poténcia Gtica suficiente a ser reacoplada para o ndcleo pela LPG.
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Figura 24 — Raz&o dos espectros entre o sinal do LED e o sinal da CLPG1c, quando
em contato com o biodiesel de girassol e o 6leo de girassol tratado.

4.3.2. Toda a Cavidade da CLPG1c Imersa nas Substancias

Ao avaliar os espectros de transmissao da CLPG1c quando somente a
cavidade desta € imersa nas mesmas substancias de andlise utilizadas
anteriormente e em temperatura monitorada (20,0 + 0,5)°C, verificou-se que, um
resultado semelhante ao observado para a LPG comum ocorre, em que, a
medida que o indice de refracdo do meio externo aumenta gradativamente
observa-se um deslocamento das franjas para menores comprimentos de onda,
como apresentado na Figura 25. A linha preta pontilhada indica a posi¢cao do
vale de referéncia no ar e auxilia na visualizagdo do deslocamento em
comprimento de onda a medida que o dispositivo esta em contato com as

diferentes substancias.
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Figura 25 — Espectros obtidos quando somente a cavidade da CLPG1c esta imersa
nas amostras.

A Tabela 10 mostra os valores obtidos e os erros associados ao
processo de medicdo e a média do comprimento de onda da franja de

interferéncia de referéncia, apontada na Figura22(a).

Tabela 10 — Valores dos comprimentos de onda do vale de atenuacdo da CLPG1c imersa em
diferentes substancias e seus respectivos indices de refracao.

Indice de Substan- | Medida | Medida | Medida Média | Incerteza
Refracado cia 1 (nm) 2 (nm) 3 (nm) (nm) (nm)
1,0000 Ar 1549,0 1548,7 1548,9 1548,8 +0,2
1,3325 + 0,0001 Agua 1547,0 1546,9 1546,9 1546,9 +0,1
1,3612 + 0,0002 Alcool 1546,2 1546,2 1546,2 1546,2 +0,1

1,4323 £ 0,0005 | Gasolina 1544,3 15443 15443 15443 +0,1

1,4357 + 0,0002 | Aguarras 1541,0 1541,2 1541,4 1541,2 0,2

1,4400 = 0,0002 | Querosene | 1539,3 1539,3 1539,4 1539,3 +0,1

1,4564 + 0,0001 B'O(dc';‘ise' 15564 | 15564 | 15564 | 1556.4 +0,2

1,4738 £ 0,0002 | Oleo (G) 1556,4 1556,4 1556,4 1556,4 +0,2
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A partir desses valores foi possivel construir o grafico da evolucdo do
comprimento de onda do vale selecionado em funcéo do indice de refracdo do

meio externo, mostrado na Figura 26.
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Figura 26 — Grafico da evolucdo do comprimento de onda em funcéo dos indices de refracao
das substancias analisadas.

Para o ajuste dos pontos experimentais foi utilizado uma equacéo

racional empirica A=(b+n)/(a+cxn), em que A é comprimento de onda

referente ao ar, n se refere ao indice de refragdo da amostra e a, b e ¢ sdo as
constantes do ajuste (Kamikawachi et. al., 2007). A curva de sensibilidade foi
obtida por meio da derivada do ajuste.

Para as substancias com indice de refracdo menor do que o da casca é
observado um deslocamento em comprimento de onda mesmo quando
somente a cavidade da CLPG se encontra imersa nas amostras. Esse
deslocamento é resultado da alteracdo do caminho 6tico percorrido pelo sinal
que se propaga na casca quando o meio externo muda. O caminho 6tico
depende do indice de refracdo do meio externo. A alteracdo do caminho o6tico
ocasiona uma variagcao no atraso de fase de um dos bracos do interferémetro
e, portanto, numa alteracdo na posicdo de cada franja do padréo

interferométrico.
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Observou-se uma resposta melhor do dispositivo em relacdo as
substancias com maiores indices de refracdo, se comparado com o experimento
anterior. Foi possivel verificar uma banda de atenuacdo no espectro de resposta
do dispositivo quando somente a cavidade do mesmo foi colocada em contato
com o biodiesel e o 6leo, entretanto, ndo foi possivel observar as franjas de
interferéncia. Nestes casos a poténcia Otica que se propaga na casca €
atenuada rapidamente apds encontrar 0 meio externo com indice de refracéo
maior que o da casca da fibra, e ndo é reacoplada para o modo de nucleo.
Nesta condi¢cdo observa-se apenas um vale de atenuacdo simples no espectro
de transmissdo. Na determinacdo do comprimento de onda central deste vale
para essas substancias ndo foi observado nenhum deslocamento espectral
significativo, inviabilizando, portanto, seu emprego para a caracterizacao dessas

substancias.

A Figura 27 mostra a razéo entre os espectros do LED e da CLPGIc,
quando a cavidade esta em contato com o biodiesel de girassol e o Oleo de
girassol tratado, cujos valores de indices de refracdo sdo maiores que o da
casca. Apesar de as franjas interferométricas ndo aparecerem, € possivel

visualizar um vale de atenuacdo no espectro de resposta da rede.
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Figura 27 - Espectro da razéo entre o sinal do LED e a CLPG1c, quando a cavidade
esta em contato com o biodiesel de girassol e o 6leo de girassol tratado.
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Pode-se observar ainda na Figura 27 que a banda de atenuacéo obtida
se assemelha a um vale principal de uma LPG comum quando imersa no ar. O
gue ocorre € que a poténcia 6tica que esta sendo propagada no nucleo da fibra
€ acoplada para modos de casca quando se depara com a LPG, ainda no ar,
que possui indice de refracdo menor que o da casca, ocasionando 0
surgimento do vale de atenuacdo dado pela condicdo de casamento de fase.
Uma grande parte da radiacdo que continua a se propagar pela casca na
regido da cavidade é perdida para o0 meio externo, no entanto, ndo existe
seletividade nessa perda. A quantidade de energia que se mantém confinada
na casca € regida pela reflexdo de Fresnel, a qual acontece na interface casca
— meio externo, uma vez que o indice de refracdo do meio externo € maior que
0 da casca e que, portanto, a condicdo de reflexdo interna total ndo € mais
satisfeita. Portanto, para essas substancias ndo ocorre um reacoplamento para
o modo de nucleo com intensidade suficiente para formar o padréo
interferométrico. O que se observa é apenas o sinal da poténcia 6tica confinada
no ndcleo da fibra, a qual é refletida pela extremidade da fibra espelhada e
proporciona como resposta a banda de atenuacéo de uma LPG simples no ar.

Como néo foi possivel monitorar a evolucdo do espectro da LPG que
deu origem a esta CLPG, uma vez que a fibra foi primeiramente espelhada
para depois ser gravada a LPG, ndo é possivel saber a eficiéncia dessa rede.
Entretanto, com este experimento, talvez seja possivel estimar as
caracteristicas da LPG gravada, sendo que, como se observa na Figura 27, a
que tudo indica se refere a banda de resposta da LPG no ar. Como o
acoplamento para os modos de casca ocorre onde 0 meio externo é o ar, a
posicdo do vale de atenuacdo da LPG ndo é influenciada pelo 6leo ou pelo
biodiesel que somente envolve a fibra na regido da cavidade. Portanto, levando
em consideracdo a posicado espectral do vale de atenuacdo, 0s espectros
observados ndo séo capazes de fornecer informacéo sobre a natureza dessas
substancias.

Quanto a sensibilidade da rede ao indice de refracdo do meio externo,
em cada método realizado, conforme mostra a Tabela 11, percebe-se que

quando a CLPGlc estad totalmente imersa nas substancias a faixa de
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sensibilidade do sensor € maior, uma vez que existe a contribuicdo da LPG e
da cavidade nas medidas. Contudo, nota-se que a contribuicdo da cavidade
para uma boa sensibilidade do dispositivo quanto ao indice de refracdo €&
significativa e, apesar de a sensibilidade diminuir para algumas substancias
(gasolina, aguarrds e querosene), tem-se um melhor resultado quanto ao
desempenho do dispositivo na analise de substancias com indice de refracéo
igual ou maior que o da casca, embora ainda ndo seja possivel distinguir com

clareza tais substancias.

Tabela 11 — Comparacdo entre os valore de sensibilidade da CLPG1c quando totalmente

imersa e quando somente a cavidade esta imersa em diferentes substancias.

Sensibilidade (nm/UIR) Sensibilidade (nm/UIR)
Substancias CLPG1c - totalmente CLPG1c - cavidade
imersa imersa
Ar 0 0

Agua -20 -12
Alcool -25 -15
Gasolina -485 -460
Aguarras -800 -590
Querosene -1000 -657

4.3.3. Partes da Cavidade da CLPG1c Imersas nas Substancias

4.3.3.1. Imergindo 1,0 cm da Cavidade da CLPG1c nas Substancias

Observa-se através da Figura 28 que, quando somente 1,0 cm da
cavidade da CLPGI1c é colocada em contato com algumas substancias (ar,
biodiesel de girassol e 6leo de girassol), ainda é possivel visualizar as franjas
do espectro de reflexdo do dispositivo. Porém, estas franjas sofrem uma
variacdo em amplitude em funcédo do indice de refracdo externo. Essa variacao
em amplitude ocorre ao longo de toda a faixa espectral observada. Nessas
condi¢des experimentais, uma por¢cdo menor da cavidade esta em contato com

as amostras de 0Oleo e biodiesel e, portanto, a perda de intensidade da radiagcéo
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que se propaga nos modos de casca apos a passagem pela LPG é menor em
comparacao com o caso anterior, quando toda a cavidade estava imersa na
amostra. A casca passa assim a propagar uma quantidade tal de energia que,
ao encontrar novamente a LPG, é reacoplada para o nucleo e possibilita a
formagdo do padrdo interferométrico. A temperatura € um fator muito
importante neste caso, uma vez que interfere no indice de refracdo das
substancias e, portanto, qualquer variacdo neste parametro pode afetar a

resposta do dispositivo.
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biodiesel

-26,6
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-27,3
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Figura 28 - Espectros de transmissdo da CLPG1c, em escala logaritmica e ampliada,
quando 1,0 cm da cavidade esta imersa em diferentes substancias.

4.3.3.2. Imergindo 0,5 cm da cavidade da CLPG1c nas Substancias

A Figura 29 apresenta os espectros referentes a resposta da CLPG1c
quando somente 0,5 cm da cavidade € imersa em ar, biodiesel de girassol e
Oleo de girassol tratado. Observa-se que as franjas de interferéncia inerentes
ao espectro de reflexdo do dispositivo continuam sofrendo uma variagdo em
amplitude em funcdo do indice de refracdo externo, assim como no

experimento anterior. Contudo, conforme esperado, € possivel visualizar com
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maior definicdo a atenuacdo das franjas conforme o aumento do indice de

refracdo do meio externo.

T T T T T T T
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Figura 29 — Espectros de transmissdo da CLPG1c, em escala logaritmica e ampliada,
guando 0,5 cm da cavidade esta imersa em diferentes substancias.

De fato, para o 6leo cujo indice de refracdo € muito acima aquele da
casca, a amplitude registrada no espectro de resposta € maior em comparagao
com a do biodiesel, de indice de refracdo muito préximo ao da casca, devido a
reflexdo do sinal existente entre casca e meio externo. De acordo com o0s
experimentos anteriores, a temperatura de 20°C, pode-se considerar que 0
indice de refracdo do biodiesel se equivale ao da casca da fibra. No guiamento
do sinal pelo dispositivo, ap0s passar pela LPG, a radiacdo acoplada para os
modos de casca encontra em parte da cavidade “casca infinita”, perdendo boa
parte da poténcia Otica para o meio externo. A grande diminuicdo da
intensidade resulta em um padréo de interferéncia com franjas de menor
visibilidade.
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4.4, ESTUDO DO EFEITO TERMO OTICO EM MISTURAS BIODIESEL X OLEO.

O biodiesel e o 6leo, como a maioria dos liquidos possui coeficiente
termo otico negativo e, 0 aumento da temperatura causa a diminui¢do do valor
do indice de refracdo da substéncia. Com o intuito de estudar as alteracdes
causadas pelo efeito termo Otico ao indice de refracdo de amostras de
biodiesel, 6leo e suas misturas, foram produzidas e analisadas diferentes
amostras. Cada uma das amostras foi submetida a um aumento de
temperatura, quando em contato com a CLPG1c (rede e cavidade totalmente
imersas na amostra). O aumento da temperatura acarretou a diminuicdo do
indice de refracdo das amostras, tornando-os menores que o indice de refracao
da casca da fibra e assim, possibilitando a visualizacdo do vale de atenuacao e
das franjas de interferéncia no espectro de resposta do dispositivo. As
amostras utilizadas tiveram seus indices de refragdo medidos pelo refratbmetro
de Abbe, em temperatura de (20,0 = 0,5) °C e os valores obtidos sé&o

apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 — indices de refrago das amostras medidos a temperatura de (20,0 + 0,5) °C.

Amostras Proporgao Indice de refraciao
1 Biodiesel 100% 1,4563 + 0,0004
2 Biodiesel 80% x 20% Oleo 1,4601 £ 0,0001
3 Biodiesel 60% x 40% Oleo 1,4634 + 0,0001
4 Biodiesel 40% x 60% Oleo 1,4665 + 0,0001
5 Biodiesel 20% x 80% Oleo 1,4687 + 0,0001
6 Oleo 100% 1,4738 + 0,0002

A Figura 30 representa a evolucdo do espectro de resposta do
interferdmetro quando totalmente imerso (LPG e cavidade) em amostra de
biodiesel de girassol 100% (amostra 1, conforme Tabela 12), a qual passou por
processo de aquecimento.

Esta substéncia analisada apresenta indice de refracdo de 1,4563 *
0,0004 a temperatura de 20°C, pouco maior que o indice de refracdo da casca
da fibra, portanto, ndo foi necessario um grande aumento de temperatura a

amostra para que, devido ao efeito termo 06tico, o indice de refracdo atingisse
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valores menores que o da casca. Ainda observando a Figura 30, quando a
temperatura atinge 28°C ja € possivel verificar a existéncia do padrédo de
interferéncia e, conforme a temperatura aumenta, ocorre o deslocamento desse
padrdo para maiores comprimentos de onda, como esperado. A linha preta
tracejada ajuda a visualizar esse deslocamento em comprimento de onda. Dois
fatores contribuem para esse deslocamento: a diminuicéo do indice de refracédo
da amostra devido ao aquecimento da mesma, e a sensibilidade térmica do

dispositivo (ver equacgéo 04).
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Figura 30 — Evolucdo dos espectros de resposta do dispositivo conforme o0 aumento da
temperatura da amostra 1.

A Figura 31 também representa a evolucao do espectro de resposta do
interferébmetro, porém quando imerso em amostra de biodiesel de girassol 80%
e 0leo 20% (amostra 2), a qual também passou por processo de aquecimento.

Esta substancia analisada apresenta indice de refracdo de 1,4601 +
0,0001 & temperatura de 20°C (Tabela 12), maior que o indice de refracdo da

casca da fibra. Observa-se que ndo foi necessario um grande aumento na



100

temperatura da amostra para que, devido ao efeito termo o6tico, o indice de
refracdo da mesma atingisse valores menores que o da casca. Ao observar a
Figura 31, nota-se que quando a temperatura da amostra atinge 36°C ja €
possivel verificar a existéncia do padrdo de interferéncia e, conforme a
temperatura aumenta continua ocorrendo o deslocamento desse padréo para
maiores comprimentos de onda, assim como na Figura 30 para a amostra 1.
Perceberemos que, para todas as outras Figuras seguintes, referentes
as demais amostras, foi verificado o mesmo comportamento. Contudo,
conforme a concentracdo de 6leo aumenta o calor necessario para que o indice
de refracdo passe a ser menor que o indice de refracdo da casca da fibra, é

cada vez maior, uma vez que o 0leo possui valor de indice de refracdo muito

grande.
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Figura 31 — Evolucdo dos espectros de resposta do dispositivo conforme o0 aumento da
temperatura da amostra 2.
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Figura 32 — Evolucéo dos espectros de resposta do dispositivo conforme o0 aumento da

temperatura da amostra 3.
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Figura 33 — Evolugéo dos espectros de resposta do dispositivo conforme o aumento da

temperatura da amostra 4.
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Figura 34 — Evolugéo dos espectros de resposta do dispositivo conforme o aumento da
temperatura da amostra 5.
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Figura 35 — Evolucdo dos espectros de resposta do dispositivo conforme o0 aumento da
temperatura da amostra 6.
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O deslocamento em comprimento de onda apresenta um
comportamento ndo linear com o aumento de temperatura, sendo que, para
pequenas variacdes de temperatura na regido préxima aquela em que as
franjas se tornam visiveis e, portanto, para indices de refracdo proximos ao da
casca, os desvios sdo maiores. Este comportamento é esperado, uma vez que
a resposta do dispositivo as variacdes de indice de refracdo apresenta um
comportamento nao linear (ver Figura 26).

Apds constatar que a temperatura influencia o indice de refragdo das
substancias facilitando a visualizacdo do padrao de interferéncia do dispositivo,
e apos verificar o comportamento do dispositivo para cada temperatura
avaliada, péde-se perceber que a temperatura de 90°C, as franjas sdo bem
visiveis tanto para o biodiesel quanto para o 6leo e também para as misturas
intermediarias. Portanto, foram analisados durante as medicbes, 0s
comportamentos dos espectros do interferdbmetro, quando este em contato com

as amostras e mantendo a temperatura a 90°C, como mostra a Figura 36.
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Figura 36 — Evolucéo dos espectros de resposta do dispositivo quando em contato com as
amostras em temperatura de 90°C.
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A linha tracejada indica a posicdo de uma franja de interferéncia,

facilitando a visualizacdo do deslocamento para menores comprimentos de

onda, a medida que o indice de refracdo das amostras aumenta.

A Tabela 13 apresenta os valores dos comprimentos de onda das

franjas de interferéncia analisadas e os erros associados ao experimento e ao

sistema de medicdo, levando em consideracdo o erro sistematico do OSA

(0,5 pm) e o desvio padrdo das médias dos dados obtidos durante os

experimentos.

Tabela 13 - Valores dos comprimentos de onda das franjas de interferéncia e as incertezas

associadas para cada amostra a 90°C.

[C] | Ai(nm) | Incerteza | A ,(nm) | Incerteza | A;(nm) | Incerteza | A ;(nm) | Incerteza
% (nm) (nm) (nm) (nm)
100 | 1524,63 | *0.27 | 153450 | +0,26 | 154431 | +0,31 |155535| =037
go | 192337 | +£036 | 1532,77 | £004 | 154306 | +0724 |1554,10 | 0,22
60 | 192211 | +015 | 153165 | +0,33 | 154154 | =032 |155245| 10,34
40 |152054 | %033 | 153037 | *041 | 153944 | +0,13 |1550,30 | +0,15
20 | 1919721 +041 | 152945 | +0,30 | 153856 | +0,38 |1548,49 | 0,51
0 |1514,80| +0,23 | 152429 | +0,17 | 153357 | 0,12 |[154341 | =037

A Figura 37 apresenta um grafico do comportamento de quatro franjas

do padréo interferométrico, indicadas na Figura 36, quando em contato com as

amostras a 90°C. Como esperado, observa-se que para todos os vales, ocorre

o deslocamento para menores comprimentos de onda a medida que o indice

de refracdo da amostra aumenta. Ou seja, esse deslocamento para menores

comprimentos de onda ocorre quando a concentracao de 6leo aumenta.
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Figura 37 — Evolucéo de quatro franjas de interferéncia quando o dispositivo esta imerso em
diferentes concentracdes de biodiesel e éleo.

E possivel perceber, observando a Figura 37 e a Tabela 13 que, a
temperatura de 90°C, o deslocamento em comprimento de onda apresenta um
comportamento linear com o aumento da concentracédo de biodiesel em dleo,
na faixa compreendida entre 20% e 100%. Para concentragdes de biodiesel
nas amostras menores do que 20% ocorre um aumento na inclinacéo da reta,
indicando uma maior sensibilidade do dispositivo. Este comportamento pode
ser explicado pelo fato de que, nesta temperatura, dentre todas as amostras, 0
Oleo é aquela que possui indice de refracdo mais préximo ao da casca da fibra,
regido de indices em que a sensibilidade da CLPG é maior.

A Figura 38 mostra 0 ajuste linear realizado para o comportamento dos
dados experimentais apresentados na Figura 37, referentes ao deslocamento
em comprimento de onda das franjas interferométricas, conforme a variagcédo da

concentracdo de biodiesel em 6leo de 20 a 100%.
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Figura 38 — Ajuste linear do gréfico de evolucao de quatro franjas de interferéncia quando o
dispositivo esta imerso em diferentes concentracfes de biodiesel e 6leo.

Com esse ajuste linear foi encontrada a sensibilidade do dispositivo,
variando de 63,2 a 90,1 pm / %. A sensibilidade média encontrada para o
dispositivo foi de 70 pm / % e, multiplicando o inverso deste valor pela
estabilidade em comprimento de onda do OSA (£ 10 pm), obteve-se a

resolucdo média do dispositivo, a qual foi de 0,14 % de biodiesel em 6leo.



CAPITULO 5

CONCLUSOES

5.1. CONCLUSOES

Apoés as escritas das redes de periodo longo (LPGla e LPG1b) nas
fibras éticas foram realizadas caracterizac6es quanto a sensibilidade desses
dispositivos ao indice de refracdo do meio externo. Foi possivel perceber que
as LPG podem ser amplamente empregadas como transdutores de indice de
refracdo de substancias, desde que estas possuam indices de refracdo que
ndo ultrapassem aquele da casca da fibra ética. Os resultados mostraram que
a eficiéncia do dispositivo para detectar as substancias (biodiesel de girassol,
Oleo de girassol e 6leo de fritura) com indices de refracdo igual ou maiores que
o da casca foi significamente reduzida. Por meio das caracterizagbes das
LPGla e LPG1b, gravadas no mesmo tipo de fibra ética (fibra 6tica de silica -
Nuffern®), foi possivel estimar o valor aproximado do indice de refracdo da
casca, 1,45845 + 0,00549, a partir dos ajustes do modelo tedrico que descreve
/4 em fungéo de n, em uma temperatura ambiente mantida constante (20°C).

Os resultados apresentados nesse trabalho indicam que a LPG,
fabricada em uma fibra Gtica de silica, pode ser uma promissora ferramenta
para verificagdo das relacdes existentes entre o biodiesel e seu 6leo de origem,
desde que ela seja estruturada em uma configuracdo interferométrica. A rede
de periodo longo em cascata foi utilizada no intuito de suprir as dificuldades
apresentadas na utilizacdo de uma LPG simples para deteccdo de substancias
com indices de refracdo igual ou maior que o da casca da fibra, em
temperatura ambiente. Contudo, observou-se que imergindo totalmente a
CLPGI1c nas substancias de anélise, péde-se notar um comportamento muito
semelhante as caracterizagdes feitas com a LPG comum. Para o experimento

em que somente a cavidade do interferdbmetro foi exposta aos mensurandos, a
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visibilidade do padrédo interferométrico melhorou. A LPG atuando em uma
estrutura interferométrica causou modificagBes perceptiveis nas intensidades
das franjas. Um deslocamento em comprimento de onda também pbde ser
observado em funcdo dos indices de refracdo externos, inclusive para
substancias com indices de refracdo préximos ou maiores que aquele da
casca, como € o caso do biodiesel de soja e dos 6leos de fritura e de girassol.
Entretanto, essas duas variacdes no processo de leitura, referentes ao
deslocamento do comprimento de onda do vale de atenuacdo principal e
também a variacao de intensidades conforme o aumento do indice de refracéo
externo ao qual o dispositivo esta submetido, podem dificultar a interpretagédo
dos espectros de resposta. Os resultados obtidos na imersdo da cavidade
inteira da CLPG1c também apresentaram dificuldades de leitura das respostas,
apresentando espectros com intensidade reduzida, de dificil visualizacdo do
padrdo interferométrico. Entretanto, imergindo apenas uma pequena porc¢ao da
CLPG1c nos analitos, cerca de 0,5 cm de comprimento, foi possivel verificar a
variacdo na intensidade dos espectros de resposta do dispositivo, com melhor
intensidade e resolucdo. Com esses resultados seria possivel produzir
transdutores de indice de refracdo baseados em um interferémetro de
Michelson aptos a verificar a qualidade do biodiesel, analisando a variacao de
intensidade do espectro de resposta.

Ainda na tentativa de melhorar o desempenho do dispositivo, foi
proposto o método em que, elevando-se a temperatura das amostras durante o
processo de interrogacédo, o indice de refracdo das mesmas diminuiu, devido
ao efeito termo 6tico. Isso fez com que os valores de indice de refracdo das
substancias analisadas ficassem dentro da faixa de maior sensibilidade do
transdutor, ou seja, as amostras ficaram com indice de refracdo menor que o
da casca da fibra 6tica. Os resultados imergindo todo o dispositivo 6tico (LPG e
cavidade) nas misturas de biodiesel e 6leo apresentaram-se satisfatorios e,
pode-se observar que fixando uma temperatura adequada para a amostra e
associando a isto a resposta espectral do dispositivo, € possivel, futuramente,

7

levantar uma curva de calibragdo. Contudo, é importante ressaltar que a
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escolha da temperatura da amostra durante as medicbes depende,
principalmente, do indice de refragdo da amostra, do seu coeficiente termo
Otico e da faixa dindmica do dispositivo. Foi possivel obter a sensibilidade
média, equivalente a 70 pm / % e a resolucdo meédia do dispositivo, equivalente
a 0,14 %. Os resultados finais deste trabalho, verificando as respostas do
dispositivo quanto ao indice de refracdo do biodiesel, do 6leo e suas misturas,
mostraram-se de grande valia na analise de substancias com indices de
refracdo que excedem ao da casca da fibra de silica e viabiliza a utilizacao de
estruturas de LPG como transdutores de indice de refracédo, independente do

valor do indice de refracdo das substancias a serem avaliadas.

5.2. TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se como trabalhos futuros o aprimoramento da metodologia
para obtencdo de redes de periodo longo em cascata mais eficientes. Para
tanto seria necessario fazer um estudo dos parametros de gravacao das redes
de periodo longo e melhorar o processo de espelhamento do segmento de fibra
Otica na qual a LPG sera gravada, verificando a qualidade dos reagentes
utilizados no processo, tempo de imersdo do segmento de fibra na solucao de
Nitrato de Prata para obtencdo de uma melhor refletividade da poténcia 6ética
guiada e monitorar variacbes de outros parametros que possam influenciar o
procedimento.

Sugere-se também a melhoria na metodologia para obtengdo das
respostas do dispositivo quanto ao indice de refragcdo quando em contato com
os analitos. Para isso, deve-se estudar e construir uma configuracdo do
sistema de medicdo mais eficiente para que se possa obter uma boa
reprodutibilidade das respostas, diminuindo incertezas e erros associados ao
sistema de medicdo. Com isso seria possivel obter as caracteristicas do

interrogador quanto a resolucéo, linearidade e confiabilidade, podendo aplicar o
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transdutor de indice de refracdo baseado em estrutura de LPG para analise de

produtos comerciais.
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ANEXO

ANEXO A - A pesquisa realizada durante o de Mestrado gerou um artigo

submetido e aceito em Congresso.

KAWANO, M. S., POSSETTI, G. R. C., KAMIKAWACHI, R. C., FABRIS, J. L.,
MULLER, M. Transdutor 6tico com estruturas de redes de periodo longo para analise
refratométrica de liquidos. Anais Simpésio Brasileiro de Microondas e
Optoeletronica (SBMO) - 142 edicao, Congresso Brasileiro de Eletromagnetismo
(CBMag) — 9%edic¢ao, 2010.



124



