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Resumo:

Neste trabalho realizamos a montagem, automacéo e validacéo da técnica de
Espectrometria de Deflexdo Fototérmica (EDF), a qual sera utlizada para a
determinacdo da composicdo de misturas binarias gasosas. Este € o primeiro e
fundamental passo para que possamos determinar, num futuro préximo, o
coeficiente binario de difusdo para misturas gasosas e na sequéncia estudar o
processo de difusdo de gases em biopolimeros e/ou materiais sélidos. Para a
validacdo da EDF, dois gases foram utilizados, o Nitrogénio (N,) e o Diéxido de
Carbono (CO,). As difusividades térmicas, desses dois gases, foram determinadas e
os valores obtidos estdo em concordancia com a literatura. Para o nitrogénio o valor
obtido foi de (22 + 2).10°m?%s e para o diéxido de carbono de (9,6 + 0,4).10°m?/s.
Adicionalmente, a distancia inicial entre o feixe do laser de prova e a superficie da
amostra alvo foi determinada, utilizando ambos os gases, o valor obtido foi de (386 *
3) um. Podemos entdo concluir que, a técnica EDF foi satisfatoriamente montada,
automatizada e validada

Introducao

O objetivo principaldo projeto era de projetar e fabricar uma célula de Loschmidt
modificada,para estudar o processo de difusdo de gases em biopolimeros e/ou
materiais solidos.A necessidade da fabricacdo desta célula, ocorre devido
ainexisténcia de equipamentos comerciais para a determinacdo do coeficiente
efetivo de difusdo de gases, nestes materiais [1-2]. Entretanto, primeiramente foi
necessario realizar a montagem, automacdo e validacdo da técnica de
Espectrometria de Deflexdo Fototérmica (EDF), a qual sera utlizada para a
determinacdo da composi¢do de misturas binarias gasosase na sequéncia estudar o
processo de difusdo de gases nas amostras acima citadas.

A técnica EDF foi montada utilizando equipamentos previamente adquiridos e/ou
disponiveis no Grupo de Estudos dos Fenémenos Fototérmicos do Departamento de
Fisica desta Universidade (GEFF/DFI-UEM).
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Materiais e métodos

O arranjo experimental, que pode ser observado na figura 1, foi realizado
utilizando diversos componentes oOpticos, dois lasers, sendo um de excitacdo
(CristaLaser modelo DL660-100) e outro de prova (Melles Griot modelo 05-LHP-
153), um amplificador Lock-in (Stanford Research Systems modelo SR830), um
modulador 6ptico mecanico “chopper” (ThorLabs modelo MC2000), um sensor de
posicdo de feixe laser(Melles Griot modelo Beam positioning Measurement System)
e um translador motorizado (ThorLabs modelo BSC101).
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Figura 1: Arranjo experimental da técnica EDF

O sistema foi alinhado de tal forma que o feixe de prova, focado, passa
paralelamente e proximo a superficie da amostra alvo, na sequéncia ele € desviado
pelo espelho 2 e atinge o centro do sensor de posi¢cdo. Em seguida, o feixe de
excitacdo, que passa por um modulador éptico mecanico “chopper” e por uma lente,
é alinhado para atingira superficie da amostra, na dire¢cdo normal a esta, cruzando o
feixe de prova perpendicularmente e no centro deste. A amostra alvo foi colocada
em uma camara selada, possuindo trés janelas Opticas, a qual pode ser preenchida
por gases, tendo assim sua atmosfera controlada. A camara foi posicionada sobre o
translador, podemos assim variar a distancia entre a superficie da amostra alvo e o
feixe de prova. Quando o feixe de excitacdo atinge a amostra alvo, que € uma
borracha preta, parte de sua radiagdo € absorvida e convertida em calor, fazendo
com que a temperatura da superficie da amostra alvo e do gas proximo a esta varie.
Devido ao aquecimento do gés, que varia conforme a distancia da superficie da
amostra, € gerado um gradiente do indice de refracdo neste, fazendo com que o
feixe de prova “sofra” uma deflexdo. Essa deflexdo do feixe de prova € medida pelo
sensor de posicdo. Uma vez que o feixe de excitacdo é modulado, em uma dada
frequéncia pelo “chopper”, um sinal AC € detectado pelo sensor de posigéo,
amplificado pelo Lock-in e coletado pelo computador.

Os experimentos foram realizados incrementando-se a distancia inicial (Xo)
entre o feixe de prova e a amostra alvo, de 0 a 250 pum, para diferentes frequéncias
de modulacdo do feixe de excitacdo, de 100 a 200Hz e para os gases Nitrogénio e
Dioxido de Carbono. O interfaceamento dos equipamentos foi realizado via
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programas desenvolvidos utilizando o software LabView. Assim o controle destes foi
realizado e os dados experimentais coletados pelo computador.

Resultados e Discusséo

A figura 2 apresenta duas curvas caracteristicasda amplitude do sinal de EDF
em funcao do incremento (x’) da distancia entre o feixe de prova e a superficie da
amostra alvo (Xo). Uma para a camara preenchida com o gas nitrogénio e outra para
0 gas dioxido de carbono. Podemos observar que além da significativa diferenca no
valor da amplitude do sinal a curvatura também é diferente.
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Figural. Amplitudes dos sinais de EDF em funcéo de x'. Os dados em preto sdo para o Nitrogénio e
em vermelho com o Diéxido de Carbono, ambos para frequéncia de de excitacao de 180 Hz. As
linhas soélidas representam os ajustes tedricos utilizando a equacao (1).

Utilizando o modelo tedrico para a EDF, no qual é considerado que a
intensidade da radiagdo do laser de excitagdo n&o varia com a distancia do seu
centro e que o feixe de prova € considerado com um raio (Optica geométrica),
ajustamos os dados da amplitude do sinal em funcdo do incremento (x") da distancia
inicial (Xo) entre o feixe de prova e a superficie da amostra alvo utilizando a equacao:

[1] B
Alxg, f) = C(xurfjeli #g} Q)

Em que C(xo,f) € uma constante, X’ é incremento da distancia inicial realizado
pelo translador e ¢, € o comprimento de difuséo térmico do gas.

A figura 3 apresenta duas sequéncias dos valores obtidos para os parametros
C(xo,f) em funcéo da frequéncia de modulacdo do feixe de excitacdo. Uma para a
camara preenchida com o gas nitrogénio e outra para o gas dioxido de carbono. Os
pontos representam os dados experimentais e as curvas soélidas os ajustes
utilizando a equacéao a seguir: [1]

Clxpf) = e Vo™
V&g (2)
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Em que D é uma constante, asé a difusividade térmica do gas, f € a
frequéncia de modulacédo do feixe de excitacdo e Xy € distancia inicial entre o feixe
de prova e a superficie da amostra alvo.
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Figura3: Parametros “C”s em funcédo da frequéncia. Os dados em preto sdo para o Nitrogénio e em
vermelho para o Diéxido de Carbono. As linhas soélidas ajustes utilizando a equacéao (2).

A difusividade térmica obtida pelo ajuste do parametro C(xo,f) para o gas
Nitrogénio foi de (22 + 2).10°m?/s e para o Di6xido de Carbono de (9,6 + 0,4)10°
®m?/s que estdo de acordo com a literatura [3-4]. Dos ajustes ainda foi possivel
determinar o valor da posicéao inicial xo que foi de (386+3) um.

Concluséo

A técnica de EDF foi satisfatoriamente montada, automatizada e validada. Os
valores obtidos para as difusividades térmicas do Nitrogénio e o Dioxido de Carbono
estdo de acordo com a literatura com diferencas menores que 15%. A distancia
inicial entre o feixe de prova e a superficie da amostra alvo foi satisfatoriamente
determinada com desvio padrdo menor que 1%. O proximo passo serd a medida da
amplitude do sinal para diferentes concentracées da mistura binaria Nitrogénio-
Diéxido de Carbono, montagem da célula de difusdo e determinagcéo do coeficiente
binario de difusdo destes gases.
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