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PREFACIO

O presente trabalho teve por objectivo o estudo e desenvolvimento de sensores em fibra 6ptica

para monitoriza¢ao ambiental.

Inicialmente estudaram-se os sensores de fibra 6ptica e o seu aparecimento impulsionado pela
utilizagdo da fibra Optica nas telecomunicag¢oes. Analisaram-se os diversos tipos de sensores,
técnicas de interrogacdo, aspectos teoricos relevantes, vantagens e desvantagens e a sua aplicagao

dentro da area de interesse.

Numa fase posterior, a parte pratica do trabalho foi realizada nos laboratérios da unidade de
optoelectronica e lasers do INESC Porto, donde foram desenvolvidos dois sensores.
Primeiramente um sensor interferométrico para monitorizagao de espécies carboxilicas, e
posteriormente um sensor de intensidade auto-referenciado para medi¢io simultanea de
salinidade e temperatura. O primeiro pode cooperar no correcto funcionamento de bioreactores,
que permitem a produ¢do de energias alternativas através da combustdo de desperdicios. O
segundo permitira obter dados relativos a salinidade e temperatura da agua da Ria de Aveiro
sendo a analise destes parametros importante dentro do controlo e manuten¢io da

biodiversidade.

A compreensio de certos fenémenos da ciéncia, relacionados com a Optica e a quimica,
representaram inicialmente algumas dificuldades, obstaculos que foram pouco a pouco

superados.

O trabalho foi muito satisfatério, uma vez que a multidisciplinaridade do mesmo permitiu a

interacgao com distintas areas e a aplicagao de diversos conceitos da engenharia.
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SUMARIO

Fruto da crescente preocupacido face a bioacumulacao e bioconcentracio de poluentes e
conscientizagdo dos efeitos do aquecimento global, nos ultimos anos tém sido adoptadas
indmeras ac¢oes e medidas que visam o controlo de parametros indicadores da qualidade do
meio, a detec¢io de substincias potencialmente perigosas e a promogao/utilizacao de energias
alternativas nao poluentes. Neste ambito, a monitoriza¢ao em tempo real revela-se fundamental

para a analise continua do equilibrio dos ecossistemas.

Neste contexto, os sensores de fibra 6ptica, mais concretamente os sensores quimicos em fibra
optica possuem um conjunto de caracteristicas, como por exemplo a miniaturizac¢ao, baixo custo,
versatilidade, biocompatibilidade, capacidade de monitorizagdo remota, que representam uma
alternativa tecnolégica e economicamente viavel. Por outro lado, a utilizacio de redes de
difraccdo em sensores de fibra optica, é em adigdo uma mais-valia para este tipo de sistemas, as
redes de periodo longo pela sua sensibilidade intrinseca ao indice de refracgao, e as redes de

Bragg pela sua facilidade de interrogacio e facilidade de multiplexagem.

A presente dissertagao tem por objectivo o estudo, desenvolvimento e analise de sensores em

fibra 6ptica para monitorizagao de espagos ambientais.

O presente documento encontra-se organizado em cinco capitulos. O capitulo 1 faz um
enquadramento dos sensores de fibra Optica para monitorizacao ambiental dando relevo aos

sensores quimicos em fibra optica.

No capitulo 2 expde-se o conjunto de conceitos necessarios para a compreensiao do trabalho. A
comegar pelas redes de difraccdo em fibra Optica e a suas potencialidades como elementos
sensores. Algumas configuragdes foram detalhadas assim como alguns principios para
interroga¢ao das mesmas. A medi¢ao multi-parametro e o fabrico de membranas de sensibilidade

selectiva sao também abordados.

O Capitulo 3 refere a primeira configuracao desenvolvida, trata-se de um sensor interferométrico
baseado numa cavidade Fabry-Pérot, constituido por uma rede de Bragg e a reflectividade da
ponta da fibra. O objectivo do sensor ¢ a monitorizacio do acido acético e outras espécies
carboxilicas em bioreactores. Para tornar a configuracao sensivel ao acido foi aplicado um

revestimento de Silane-PVP a extremidade da fibra. A configuraciao sensora demonstrada aufere
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de caracteristicas favoraveis, como excelente resolugdo, resposta linear, nio utilizagdo de

indicadores, leitura em reflexdo e o facto de operar na janela espectral das telecomunicagoes.

O Capitulo 4 apresenta a segunda configuracio desenvolvida que tem por objectivo a medigao
simultanea de salinidade e temperatura. A medicao de salinidade ¢ baseada no indice de refracgao.
Trata-se de um sensor de intensidade auto-referenciado, baseado em trés redes de difraccio. Uma
rede de periodo longo sensivel ao indice de refraccdo e temperatura e duas redes de Bragg, para
interrogacao da da rede de periodo longo e compensagio de temperatura. Para discriminacao dos
parametros de interesse foi utilizado o método matricial. A configuracio exposta exibe
caracteristicas favoraveis, como excelente resolucao, resposta linear, discriminacao de indice de
refraccio e temperatura, leitura em reflexdo e o facto de operar na janela espectral das

telecomunicacdes.

O Capitulo 5 contém as conclusées e comentarios finais ao trabalho. No final da tese seguem-se

os anexos, onde se encontram as publica¢des e comunicagoes resultantes do trabalho realizado.
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SUMMARY

Product of the growing concern about the bioaccumulation and bioconcentration of pollutants
and the awareness of the effects of global warming in recent years, has taken many actions and
measures. Monitoring indicators of the quality of the environment, the detection of potentially
hazardous substances and the promotion / use of non-polluting alternative energies have been
the focus of intensive research. In this context, the real-time monitoring has proved crucial to the

continuous review of the balance of ecosystems.

On the other hand, fiber optic sensors, specifically the chemical fiber optic sensors have a range
of characteristics such as miniaturization, low cost, versatility, biocompatibility, ability to remote
monitoring, which represent a technologically and economically feasible alternative. Furthermore,
the use of gratings in fiber optic sensors is, in addition, an added value for this type of systems,
for instance, long period gratings present intrinsic sensitivity to the index of refraction, and fiber

Bragg gratings are easy to interrogate and multiplex.

This dissertation focuses on the study, development and testing of fiber optic sensors for

environmental monitoring.

This document is organized into five chapters. Chapter 1 reviews fiber optic sensors for

environmental monitoring with emphasis on chemical sensors in optical fiber.

Chapter 2 outlines the set of theoretical concepts needed to understand the work. Starting in
fiber gratings and its potential as sensing elements, some configurations were analyzed in detailed
as well as some of the same principles for interrogation. The multi-parameter measurement and

manufacture of membranes for selective sensitivity are also discussed.

Chapter 3 refers to the first configuration developed, it is an interferometric sensor based on
Fabry-Perot cavity, consisting of a fiber Bragg grating and the Fresnel reflection of the fiber tip.
The purpose of the sensor is monitoring the acetic acid and other carboxylic species in
bioreactors. To make the configuration sensitive to the acid, a coating of Silane-PVP was applied
at the end of the fiber. The sensor configuration demonstrated favorable characteristics, such as
excellent resolution, linear response, non-use of indicators, reflection readout and the fact that

operates in the telecommunications spectral window.

Chapter 4 presents the second configuration developed, which is aimed at simultaneous

measurement of temperature and salinity. The measurement of salinity is based on refractive
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index measurement. This is a self-referenced intensity sensor, composed by three gratings. The
LPG is sensitive to the refractive index and temperature and two FBGs are used for interrogation
and temperature compensation. For discrimination of the physical parameters the matrix method
was used. The sensor exhibits favorable characteristics, such as excellent resolution, linear
response, refractive index and temperature discrimination, reflection readout and the fact that it

also operates in the telecommunications spectral window.

Finally, chapter 5 contains the conclusions and final comments to work. The end of the

document presents the publications and communications that resulted from the entire work.
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Capitulo 1 INTRODUCAO

1.1 MOTIVACAO

O meio ambiente no qual vivemos e trabalhamos, e o precario estado de muitos aspectos da sua
natureza, tém avivado nos ultimos anos a discussio nos principais governos do mundo sobre o
equilibrio entre a producao e a preservacaio do meio. Elevadas quantias sao investidas em
campanhas de sensibilizagdo do publico geral, assim como em pesquisa e estudo por parte dos

cientistas.

Recentemente a Unido Europeia (EU) formou a agéncia europeia de protec¢ao ambiental, com o
proposito de uma nova aproxima¢ao a reduciao da poluicao, nomeadamente o principio do
controlo integrado de poluicao (IPC). A ideia consiste em assegurar esfor¢os para uma redugao
global da poluicdo em vez de os concentrar em zonas isoladas do solo, dgua e ar. O IPC
incorpora um conjunto de leis de protec¢ao ambiental, elaborados segundos critérios de
prioridade de acgdao pela comissao europeia. Consequentemente, nos estados membros, um
conjunto alargado de empresas, incluindo aquelas relacionadas com energia, metais, minerais,
quimicos e tratamento de residuos, terdo a necessidade para cumprir a legislagao de limitar as

descargas de agentes poluentes.

As empresas fazem esfor¢os para minimizar o envolvimento de substancias consideradas
perigosas nos seus processos, sendo em alguns casos impossivel eliminar a sua utilizagao. Surge
entdao a necessidade de implementar alguns mecanismos que permitam a monitorizagdo e
controlo de modo a cumprir a legislagio. A monitoriza¢ao dos varios aspectos do ambiente que
envolvam parametros quimicos, fisicos ou biomédicos, é um processo essencial para o bem-estar
da humanidade e do individuo. A func¢ao de monitorizagdo pode ser realizada através de
amostragem ¢ analise, de forma pontual, com recurso a instrumentos de medida portateis.
Contudo, o mais adequado seria uma técnica que permita monitorizagao continua em tempo real.
A fibra optica pela sua baixa atenuagao, passividade eléctrica, biologica e quimica apresenta-se

como uma op¢ao interessante para este tipo de monitorizagao z sitv em tempo real. [1, 2]



1.2 SENSORES DE FIBRA OPTICA

A fibra o6ptica é conhecida actualmente pela sua aplica¢ao nas redes de comunicagao em todo o
mundo, ligando continentes através de cabos submarinos e formando assim a coluna vertebral
dos maiores sistemas de telecomunicagoes. A tendéncia é que continue a crescer € ano apos ano
realizam-se esforcos e investimentos para a investigacio e desenvolvimento da fibra e dos
componentes o6pticos, com o objectivo de melhorar o desempenho destas verdadeiras auto-
estradas da informagao. Como spin-gff deste desenvolvimento surge a area dos sensores de fibra

optica que aproveita as vantagens dos novos componentes como ¢ o caso das redes em fibra.

Os sensores de fibra optica sao uma tecnologia emergente que tém vindo a crescer, adquirindo
uma nova importancia, o principal estimulo para este facto é a disponibilidade de fibras e
componentes optoelectrénicos de elevada qualidade, derivado dos esforcos de pesquisa no
ambito das comunicagbes Opticas. O despertar global para a preocupagdo na preservagao do
ambiente, juntamente com as potencialidades da utiliza¢ao da fibra éptica neste campo tém sido
responsaveis pelo crescimento acelerado da 4area, mais especificamente no ramo dos sensores
quimicos e biomédicos. Na actualidade, e produto desse crescimento, existem unidades proprias

de investigaciao para o seu desenvolvimento [1].

Um sensor de fibra 6ptica pode ser definido como um dispositivo através do qual um
mensurando fisico, quimico, biolégico ou outro interage com a luz, guiada pela fibra Optica
(sensor intrinseco) ou guiada até a regiao de interaccao (sensor extrinseco) pela fibra optica, para
produzir um sinal 6ptico que sera analogo ao paraimetro que se pretende medir. Os sensores de
fibra optica sio projectados de modo que o mensurando interaja com um ou mais parametros
opticos da luz, sejam eles intensidade, fase, polarizagio ou comprimento de onda (A).
Independentemente do tipo de sensor, o sinal é sujeito a conversio optoelectronica para
posterior analise. Um sensor pode ser concebido de modo a medir um dnico mensurando ou um

conjunto deles (monitorizagao multi-parametro)|[3].

O interesse principal na area advém das potencialidades conhecidas da fibra optica.
Seguidamente, sao apresentadas as vantagens da utilizacdo da fibra 6ptica como tecnologia de

deteccio e alguns dos seus inconvenientes.



1.2.1 VANTAGENS
Os sensores Opticos exploram a elevada qualidade dos componentes (fibras, fontes, detectores,
conectores, etc.) desenvolvidos para as tecnologias de comunicagdes Opticas reduzindo

consideravelmente o custo da tecnologia.

Dada a sua baixa atenuacio, a fibra 6ptica permite transmitir informagao a longas distancias. Isto
possibilita o aparecimento de detec¢do remota, onde a cabeca sensora pode estar a quilémetros
de distancia da unidade de analise e a informagao viaja até esta de forma confiavel. Por outro
lado, é também possivel fazer uma medigao distribuida ao longo da fibra em casos em que seja

necessario conhecer o valor do mensurando nao num ponto mas sim ao longo de uma extensao.

A quantidade de informagdo que pode ser transmitida na fibra 6ptica ¢ muito superior a das
tecnologias de sinais eléctricos, assim, diversos parametros da luz, tais como o comprimento de
onda (1) podem ser utilizados para uma tnica medi¢ao aumentando a sensibilidade do sensor; de
igual forma ¢é possivel com o mesmo sensor realizar medigoes a diversos parametros. Por outro

lado, a multiplexagem possibilita a utilizacao de um elevado numero de sensores na mesma fibra.

A composi¢ao dos dispositivos Opticos e da fibra, derivada da sua constitui¢do conferem
passividade eléctrica e quimica aos sensores, possibilitando assim a sua utilizacgdo em ambientes
hostis corrosivos. Por outro lado, a multiplicidade de técnicas 6pticas desenvolvidas para analise e

caracterizagao de substancias quimicas viabilizam a sua utiliza¢ao neste campo.

A fibra Optica nao transporta sinais eléctricos, apenas luz, apresentando imunidade
electromagnética, o que a torna mais confiavel a utilizagdo em ambientes de risco de explosio e

de elevada interferéncia electromagnética.

O seu reduzido tamanho e peso possibilitam o fabrico de sensores pequenos permitindo a sua
utilizagdo em locais que de outra forma nao seria possivel. Também conhecida a natureza nao

invasiva da fibra confere-lhe compatibilidade biologia, sendo ideal para aplicacdes biomédicas.

Comparativamente aos sensores convencionais, os sensores de fibra Optica apresentam
potencialmente uma maior sensibilidade, gama dinamica e resolugdo, permitindo assim detectar

pequenas variagoes do parametro de interesse.

1.2.2 DESVANTAGENS

Os sensores de fibra 6ptica, dada a sua elevada sensibilidade, podem ver-se afectados por outros

parametros que niao os do mensurando, induzindo um erro na medi¢ao. Para contrariar este



efeito considera-se a hipétese de medir um conjunto de parametros que possam interferir com o

mensurando, e ap6s processamento de sinal poder discriminar o valor do mesurando.

Em sensotes baseados na intensidade da luz, a absorc¢ao da fibra e a ocorréncia de flutuacoes de
poténcia Optica na fonte podem induzir um erro de medicao. Para tal, deve-se considerar um
sistema de auto referenciamento (ou canal de referéncia) de modo discriminar as varia¢oes de

poténcia associadas a0 mensurando de outras interferéncias.

Existem casos particulares, como é o caso dos sensores quimicos baseados em absorcdo e
luminescéncia em que podem ser necessarios reagentes (ex: indicadores de cor), o seu desgaste ao
longo do tempo (foto degradagiao) diminui a sensibilidade do sensor. Para contornar este

obstaculo desenvolvem-se processos mais eficientes para imobiliza¢ao do indicador.

1.3 SENSORES QUiMICOS EM FIBRA

Um sensor quimico pode ser definido como um dispositivo analitico que fornece em tempo real,
informagoes relativamente a presenca de um composto especifico numa amostra complexa.
Derivado do seu potencial, as fibras 6pticas sio frequentemente utilizadas para este tipo de
sensores. O modo mais comum consiste na deposi¢ao de um filme sensivel na ponta da fibra,
alternativamente existem configura¢ées, em que ¢ feita uma deposicio ao longo de uma
superficie lateral em contacto com o nucleo da fibra. Este tipo de sensor é denominado sensor de
campo evanescente. A detec¢ao evanescente utiliza o facto de, mesmo nas condicoes de reflexao
total, existir uma onda evanescente no 2° meio com caracteristicas que sio funcao das

propriedades 6pticas do mesmo, as quais afectam o valor do seu indice de refraccao.

Dentro dos sensores quimicos, existem duas configuragdes conhecidas, o modo extrinseco, em
que a fibra ¢ utilizada unicamente para guiar a luz até a amostra e da amostra ao detector, e o
modo intrinseco que utiliza a fibra como elemento transdutor. Neste ultimo, a interac¢ao da luz
com o mesurando ocorre dentro da guia de onda. A Figura 1.1 mostra as configuraces de
sensores quimicos de fibra. A e B sdo sensores extrinsecos onde a fibra guia a luz até regiao de
interaccao com o mesurando, em C e D a membrana (em contacto com o mesurando) altera as
propriedades de transmissdao da fibra. A membrana pode ser colocada na ponta da fibra (A e B)
ou num lado (C) ou ainda é possivel remover parte da bainha e expor o nucleo da fibra a

membrana, este tltimo denominado sensor de campo evanescente.
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Figura 1.1 Configuragdes de para sensores quimicos. (A) e (B) sensores extrinsecos, (C) e (D) sensores intrinsecos.

1.3.1 ESTADO DA ARTE
Combinando os transdutores (fibra) com materiais activos (membranas) e com recurso a
instrumentaciao adequada ¢ possivel conceber um sensor quimico capaz de detectar substancias

especificas. As caracteristicas destes componentes determinam o desempenho do sistema sensor

[4]-
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Figura 1.2 Componentes de um sistema de detecgio de substincias quimicas.



De acordo com o principio fisico de medi¢ao, os sensores quimicos em fibra 6ptica podem ser
classificados em espectrométricos e refractométricos. Os primeiros sio baseados na emissao
(fluorescéncia, luminescéncia) ou absorcao do sinal optico. A segunda categoria baseia-se em

variagoes de indice de refracgao que alteram as condi¢des de propagacao da luz [5].

Nos sensores de intensidade o mesurando modula a poténcia 6ptica do sinal. Conceptualmente
simples, este tipo de sensores é sensivel a flutuagoes de poténcia da fonte, micro curvaturas na
fibra e luz ambiente. Para ultrapassar estas dificuldades ¢ utilizado um sinal de referéncia o que
aumenta a complexidade do sistema. Este tipo de sensores sao simples de fabricar, econémicos

mas apresentam dificuldade em cenarios de multiplexagem e na medi¢ao distribuida [6, 7].

Os sensores quimicos de intensidade sio baseados na fluorescéncia, luminescéncia e absorgao. O
principio consta na medi¢ao de intensidade do sinal éptico quer seja reflectido, transmitido ou

emitido pela membrana activa, que usualmente é colocada na ponta da fibra.

Um sensor fluorescente baseia-se na emissao num comprimento de onda especifico por parte da
membrana activa em presenga da espécie alvo. Requer o indicador colorimétrico imobilizado na
membrana, este indicador da presenca do analito quando excitado pela luz emite um sinal 6ptico
num A diferente. A especificidade da membrana reduz efeitos de sensibilidade cruzada. A
desvantagem de este tipo de sensores consiste no /laching do indicador, devido as propriedades
hidrofilicas da forma i6nica do indicador. Os sensores de absor¢do baseiam-se na variacao da

absorcao em fun¢ao do mesurando, maior a absor¢ao menor sera a luz reflectida [4, 5].

Os sensores quimicos refractométricos baseiam-se em variagoes de indice de refraccao induzidas
pelo mesurando. Dependendo da configuracio ou estrutura sensora, a interrogacao pode ser

interferométrica, em intensidade ou em comprimento de onda [5].

Os sensores quimicos interferométricos baseiam-se em mudancas do padrao de franjas que ¢é
resultante da interferéncia de dois (ou mais) percursos opticos reflectidos. Variagdes do percurso
optico produzem alteragdes no padrao de interferéncia. Estas mudangas sao produto de variagdes
de indice de refrac¢ao. Aplicando uma membrana selectiva capaz de, na presenca do mesurando

alterar o indice de refracgao, pode-se monitorizar espécies quimicas [5, 8].

Outro tipo de sensores quimicos que incorporam membranas activas que interagem com O
campo evanescente gerado pela luz que se propaga ao longo da fibra. Este tipo de sensores inclui
os sensores baseados em SPR (surface plasmon resonance) e os sensores baseados em LPG (long period

grating). O SPR consiste na remog¢do da bainha da fibra para posterior deposi¢io de filmes



metalicos como ouro e prata. Quando a luz se propaga na fibra, a luz reflectida internamente gera
uma onda electromagnética que se propaga na interface fibra-revestimento. Este efeito resulta
num conjunto de bandas de atenuagao (picos ressonantes) em determinados comprimentos de
onda, dados em funcdo do indice de refraccao [9]. Os LPGs (Long Period Grating) sao estruturas
periddicas que acoplam luz do nicleo para bainha, resultando num conjunto de picos
ressonantes, cujo comprimento de onda é dependente do indice de refrac¢ao envolvente [6, 10].
Tanto para os LPGs como para os SPRs, através do revestimento da estrutura com membranas
que variem o indice de refraccdo em funcdo do analito, é possivel monitorar parametros

quimicos.

Existe um conjunto de critérios de selec¢ao importantes no projecto de sensores quimicos em
fibra 6ptica que determinam a relagdo de compromisso entre a complexidade de concepgiao e o
desempenho. Estes factores sio a simplicidade de fabrico, possibilidade de multiplexagem,

desmodula¢ao do sinal, sensibilidade, gama dinamica e custo [11].

1.4 ORGANIZACAO DA DISSERTACAO

Nesta dissertagdao é apresentado o trabalho realizado sobre a investiga¢ao e desenvolvimento de
sensores quimicos para monitorizagdo ambiental. Assim foram estudadas duas configuragoes,
uma interferométrica, baseada numa cavidade Fabry-Perot com redes de Bragg, e outra de

intensidade baseada num esquema hibrido de redes em fibra.

No capitulo 2 far-se-a abordagem inicial, expondo o conjunto de conceitos tedricos necessarios
para a compreensio do trabalho. Serdo detalhados os principios relativos as redes de difrac¢ao
em fibra 6ptica e a sua importancia e aplicagao dentro da area dos sensores. Seguidamente
abordar-se-4 as configuracoes interferométricas, mais concretamente as cavidades Fabry-Perot, e

as membranas de sensibilidade selectiva.

O capitulo 3 ¢ dedicado ao primeiro sensor desenvolvido, constituido por uma cavidade Fabry-
Perot em fibra com rede de Bragg, esta configuracao ¢ interessante dada a sua versatilidade, pois
permite a constituicao de diversos sensores de alta sensibilidade alterando a membrana selectiva

na ponta da fibra. Para o caso estudado foi desenvolvido um sensor para espécies carboxilicas.

O capitulo 4 aborda um esquema hibrido de redes em fibra. Uma rede de periodo longo e duas
redes de Bragg sio utilizadas como esquema de medi¢do simultanea de indice de refracgao e

temperatura. Esta configuragdo destina-se a medi¢ao de salinidade da agua do mar.



Por dltimo, o capitulo 5 apresenta um comentario final ao trabalho desenvolvido, assim como as

perspectivas futuras para o mesmo.
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Capitulo 2 FUNDAMENTO TEORICO

2.1 INTRODUCAO

Uma rede de difraccdo em fibra éptica consiste na modulagdo periédica das caracteristicas da
fibra. Existem dois tipos de redes de difrac¢ao em fibra 6ptica, as redes de Bragg (FBG — Fiber
Bragg Grating), também conhecidas como redes de periodo curto e as redes de periodo longo
(LPG — Long Period Grating). As redes de Bragg sio estruturas reflectoras, espectralmente vistas
em reflexdo, enquanto os LPGs sdo vistos em transmissao [6, 12]. O periodo da rede, assim
como as caracteristicas da composicao (dopantes) da fibra, sio fortemente dependentes de alguns
parametros fisicos, tais como temperatura e deformacao, o que confere a este tipo de estruturas
propriedades sensoras intrinsecas. Esta caracteristica pode também representar um inconveniente
uma vez que pode induzir sensibilidade cruzada, para tal o estudo de configuracdes e técnicas que

permitam a discriminag¢do de parametros ¢ vital.

Por outro lado, os sensores interferométricos tém sido amplamente utilizados, pois permitem
medir pequenas variagbes de fase, o que lhes confere elevada sensibilidade. Nesta area, as
cavidades de Fabry-Perot em fibra desempenham um papel fundamental, que advém da sua
simplicidade, facilidade de fabrico, tamanho e custo reduzido. Atributos estes que se devem em
grande parte ao aparecimento das redes de Bragg em fibra, as quais simplificaram ainda mais o
seu fabrico. Um tipo de sensores interferométricos para medi¢ao de parametros quimicos baseia-
se na alteragdo do padrio de franjas, produto das variagdes de indice de refrac¢do provocadas
pelo mesurando. A utilizagao de membranas de sensibilidade neste tipo de configura¢des permite
constituir sistemas sensores de elevada sensibilidade. O sol-gel e os polimeros sensiveis tém sido

amplamente utilizados nesta area.

Assim, no presente capitulo ¢ abordado o conjunto de conceitos que permitem a compreensao
do funcionamento das redes de difraccao em fibra 6ptica, expondo os principios que lhes
conferem propriedades sensoras, capacidade de interrogacao e respectivas aplicacoes e
configuracbes. Por outro lado sio detalhadas algumas configura¢des interferométricas,
especificamente as cavidades Fabry-Perot com redes de Bragg. Numa fase posterior siao

abordados os conceitos relativos as membranas de sensibilidade selectiva.
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2.2 REDES DE BRAGG

Desde a descoberta da foto-sensibilidade da fibra, tem havido grande interesse no fabrico de
redes de Bragg no nucleo da fibra. Esta possibilidade revolucionou o campo das comunicag¢oes

opticas e sensores Opticos.

Seguidamente sao apresentados conceitos fundamentais que descrevem esta tecnologia assim

como a sua aplica¢do no campo dos sensores.

2.2.1 TEORIA

Essencialmente uma rede de Bragg é uma microestrutura de pequenas dimensdes (~ 1 cm) que
pode ser inscrita no nucleo de uma fibra 6ptica por diversos métodos, utilizando radiagao UV
coerente, ou seja, emitida por um laser. Essa microestrutura consiste numa pequena alteraciao
periédica do indice de refrac¢ao do nicleo da ordem dos 0.1%, produto da foto-sensibilidade da
fibra. Em particular, esta propriedade fisica é observavel em fibras de silica com elevadas
dopagens de germanio ou em fibras épticas standard submetidas a tratamento com hidrogénio a

alta pressao [13].

transmission spectrum broadband source
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Figura 2.1 Rede de Bragg: espectros de transmissio e reflexdo.

A fotosensibilidade permite o fabrico de diferentes tipos de redes de Bragg em fibra. Técnicas de
fabrico sao estudadas e diversos esquemas tem sido demonstrados de modo a alcangar requisitos
como flexibilidade, repetibilidade e baixo custo de produgdo em massa. A modulagao do indice
de refraccio de um FBG é conseguida através da exposi¢ao intensa do nicleo a um padrao de

interferéncia.
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A primeira rede de Bragg (Hill et all 1978) foi fabricada com luz laser visivel propagando-se ao
longo do nucleo da fibra [14], contudo, em 1989 foi desenvolvida uma técnica mais versatil por
G. Meltz que utilizava sobreposi¢ao interferométrica de raios ultravioleta que surgiam na parte
lateral da fibra [12]. Actualmente, os dois raios ultravioletas difractados de primeira ordem sao
normalmente gerados expondo uma mascara de fase periédica com um dnico raio ultravioleta
(Hill 1993). A Figura 2.2 ilustra um dos processos mais utilizados na escrita de redes de Bragg em
fibra optica: o método da mascara de fase. Uma mascara de fase é um elemento difractivo
fabricado sobre uma base de silica fundida transparente a luz ultravioleta. Quando a mascara de
fase ¢é iluminada perpendicularmente com um feixe de radiagao ultravioleta, as ondas
correspondentes as duas ordens de difrac¢do eficientes interferem logo apds a mascara
originando franjas de interferéncia de elevada visibilidade. Se for colocada em frente a mascara
uma fibra optica fotossensivel, ocorrerdo alteragoes de indice de refraccdo nos locais
correspondentes aos maximos de interferéncia. Essas alteragoes formam uma estrutura peridédica
que constitui a rede de difraccao de Bragg. Outra técnica também utilizada ¢ designada de ponto
a ponto onde as regides com indices de refrac¢do maior sdo escritas ponto a ponto com recurso a
um laser de foco pequeno. Esta ¢ uma técnica muito apropriada para a escrita de redes de

petiodo longo [13].
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Figura 2.2 Fabrico de FBGs usando mascara de fase

Quando a luz proveniente de uma fonte de espectro largo é guiada pela fibra, tal como ¢ indicado
na Figura 2.2, e incide na rede de difrac¢ao, ocorre espalhamento de luz nos planos consecutivos
da rede. De uma forma simplificada, pode dizer-se que para cada rede ha um determinado
comprimento de onda para o qual é satisfeita uma condigao de ressonancia em que as ondas
geradas em cada plano estio em fase, originando uma reflexao forte. Esse comprimento de onda
¢ denominado comprimento de onda de Bragg, A, e a dependéncia no periodo da rede de

difracgao, .1, ¢ dada por:
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Ag = 2ngp A 2.1)
onde 7, ¢ o indice de refracgdo efectivo correspondente a0 modo guiado pela fibra 6ptica. A
reflectividade correspondente ao comprimento de onda de Bragg pode ser calculada através da

EXpressao:

nAnLn (v)> 22)

Ag

Onde 7(v) representa o coeficiente de sobreposi¢io entre a modulacio de indice e o modo

R = tanh? (

propagante e L o comprimento da rede de difracgao.
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Figura 2.3 Espectro da rede de Bragg, A= 1550nm e R=85%

O comprimento de onda de Bragg (A;) depende do periodo da rede de difracgio e do indice de
refraccao efectivo associado ao modo guiado pela fibra (2.1), isto é, dos indices de refraccao do
nucleo e da bainha. Assim, o comprimento de onda de Bragg (A;) sera dado também em funcao
de todas as grandezas fisicas, que ao interagir com a fibra que contém a rede, possam alterar esses

parametros. Este facto possibilita a existéncia de sensores de Bragg em fibra 6ptica.

2.2.2 FBG COMO SENSOR

As redes de Bragg sio dispositivos de grande interesse no campo dos sensores de fibra 6ptica,
por serem elas proprias elementos sensores, e também devido a sua utilizagao na interrogagao em
outros esquemas. Tal como a maioria dos sensores de fibra optica, os sensores de Bragg sao
intrinsecamente sensiveis a temperatura, as deformagdes axial e transversal, a pressao e, em

situagOes particulares, a0 campo magnético [15-18].
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A sua utilizagdo como elemento sensor associa todas as propriedades comuns aos sensores de
fibra Optica, e.g., imunidade a interferéncias electromagnéticas, electricamente passivos,
dimensdes e peso reduzidos, capacidade de multiplexagem e codificagio inerente em
comprimento de onda. Como a informagao se encontra codificada num parametro absoluto, o
comprimento de onda, a realizagio de medigoes ¢ insensivel a variacOes da poténcia Optica. A
natureza ressonante da resposta espectral dos sensores de Bragg ¢ especialmente atraente para
aplicagoes de multiplexagem do comprimento de onda. Esta caracteristica pode ser
convenientemente explorada numa unica fibra 6ptica contendo diversos elementos sensores com
ressonancias de Bragg distintas. Deste modo, é possivel associar cada sensor a uma determinada
posicao ao longo da fibra, constituindo em conjunto um sensor quase-distribuido de deformacao
ou temperatura. A auto-referenciaciao e a capacidade de multiplexagem tém sido apontadas como
as principais vantagens associadas aos sensores de Bragg, sustentando um enorme potencial de

desenvolvimento tecnolégico [15-19].

As redes de Bragg sdo sensiveis a aplicacao de grandezas fisicas, na mesma medida que a propria
matriz de silica. Cedo foi reconhecido que as propriedades espectrais das redes de Bragg
dependiam de grandezas como a temperatura e a tensao mecanica. Se considerarmos a relagao de

Bragg na sua forma diferencial, temos:

Anef + %
nef A

Ou seja, a aplicacdo de qualquer grandeza que provoque uma alteragdo do indice efectivo ou do
periodo da rede, induz um desvio no comprimento de onda ressonante. O principio basico de
operacao dos sensores de Bragg baseia-se entdo na medi¢ao dos desvios em comprimento de
onda induzidos na condigdo de ressonancia por variagio da temperatura, da deformagio
mecanica, da pressio ou de campos magnéticos. No entanto, dada a importancia pratica atribuida
aos sensores de temperatura e deformagao, a maioria das demonstragdes com base nos sensores

de Bragg tem sido centradas nessas aplicagoes [16, 18].

A sensibilidade a temperatura dos sensores de Bragg resulta da expansao térmica da matriz de
sflica e da dependéncia do indice de refrac¢do com a temperatura. Assim, para uma variacao da

temperatura AT, o correspondente desvio na ressonancia de Bragg ¢ dado por:

onde a e £'siao os coeficientes de expansao térmica e termo-6ptico da silica, respectivamente. No

- . . 6 1 .
caso da silica, o coeficiente de expansio térmica tem o valor de 0.55X10” K e o coeficiente
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termo-6ptico, o valor de 8.0x10° K'; pelo que, na presenca de vatriagdes da temperatura, a
variacio do comprimento de onda ressonante ¢ dominada pela altera¢ao do indice de refracgao,
tendo em conta que o valor do coeficiente termo-6ptico ¢ cerca de 15 vezes superior ao valor do
coeficiente de expansdo térmica. Através da equagdo (2.4) é possivel determinar teoricamente o
coeficiente de deslocamento do comprimento de onda em fungido da variacio da temperatura,
que é de cerca de 13.25 pm/°C. A Figura 2.4, mostra teoricamente a variacao do comprimento de

onda de Bragg em fun¢ido da temperatura.
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Figura 2.4 Caracterizagido de uma rede de Bragg (As=1550 nm) em temperatura

Por outro lado, a sensibilidade a tensio mecanica advém simultaneamente da deformacio fisica
da matriz de silica e da alteracdo do indice de refraccao devido ao efeito fotoelastico. A variacao
do comprimento de onda ressonante sob a aplicagdo de tensio mecanica longitudinal, da qual

resulta uma deformacao longitudinal Ag, é entao dada por:

AAB = AB(]‘ - pe)AE (25)

onde p, representa a constante fotoelastica da silica. Esta constante tem, no caso da silica, um
valor numérico aproximado de 0.22. Através da equacao (2.5) ¢ possivel determinar teoricamente
o coeficiente de deslocamento em func¢io da variacao da deformacao, que é de 1.21 pm/pe. A

Figura 2.5 mostra teoricamente a variagdo do comprimento de onda de Bragg em funcio da

deformacao.
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Figura 2.5 Caracterizagdo de uma rede de Bragg (A3=1550 nm) para deformagio.

Os sensores de Bragg siao sensiveis a um conjunto de grandezas fisicas reflectindo um sinal
optico com uma assinatura espectral bem definida, descrita por uma fungao aproximadamente
Gaussiana, estreita e centrada no comprimento de onda de Bragg. A ac¢do do parametro a medir
traduz-se numa alteragdao dessa assinatura espectral, evidenciada, a maior parte das vezes, por uma
variacio do comprimento de onda de Bragg. De forma a alargar o mais possivel o leque de
aplicagcbes dos sensores de Bragg, torna-se necessario desenvolver sistemas de interrogacao
capazes de medir este desvio de comprimento de onda de forma eficiente, permitindo a
integracao dos sensores de Bragg em sistemas suficientemente fiaveis, robustos e baratos. Os
sistemas habitualmente utilizados em laboratério para medir comprimento de onda,
nomeadamente monocromadores e analisadores de espectros 6pticos, nao podem ser encarados
como desmoduladores adequados para os sensores de Bragg devido ao seu elevado prego e falta
de robustez. Um sistema de interrogacao adequado deve, em primeiro lugar, garantir a transducao
da alteracao de comprimento de onda num sinal de intensidade, fase ou frequéncia. Deve ainda
obedecer a alguns requisitos basicos de entre os quais se destacam: alta sensibilidade, isto ¢, a
capacidade de medir desvios de comprimento de onda com resolugao elevada (desvios inferiores
a um picometro); associada a esta resolucdo, a capacidade de medir largas variagdes do
mensurando; imunidade a flutuagdes de poténcia; baixo custo; facilidade de multiplexagem; e
também estabilidade relativamente a perturbacSes externas, nomeadamente variagdes de
temperatura, em situagoes em que seja dificil proteger adequadamente todo o sistema receptor

19, 20].
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2.3 REDES DE PERiODO LONGO (LPG)

O desenvolvimento de redes de difrac¢ao em fibra teve um impacto significativo na pesquisa e
no desenvolvimento das telecomunicagbes e sensores de fibra Optica. Assim, apds esforcos de
I&D, e posterior ao aparecimento dos FBGs surgiu um novo tipo de redes de difrac¢iao em fibra,
as redes de periodo longo (LPG), que diferem das primeiras por apresentarem um periodo de
modulacdo do nucleo da fibra consideravelmente maior. A utilizagdo de redes de periodo longo
foi pela primeira vez demonstrada em 1996 por Bathia [21] e Vengsarkar [22]. Desde entio,
ocorreu um incremento na procura deste tipo de dispositivos para diversas aplicagdes, como
filtros espectrais [22], equalizadores de ganho para amplificadores de fibra dopada com Erbio
[23], difusores de luz para aplicagbes médicas [24] e, mais importante, na monitorizagao de

parametros fisicos [25].

2.3.1 TEORIA

As redes de periodo longo consistem na alteracido periddica das caracteristicas da fibra 6ptica,
esta modula¢do ¢ induzida por deformacio fisica da fibra e/ou pela modificacio do indice de
refraccao do nucleo.
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Figura 2.6 Esquema do funcionamento de um LPG.

O principio de opera¢io ¢ baseado no acoplamento do modo fundamental do nucleo para os

modos co-propagantes da bainha da fibra e ¢ dado pela seguinte expressao:

21
.Bco - .BZ? = 7 (2.6)
onde f, e f§, sdo as constantes de propagacio dos modos de nicleo e do m-ésimo modo da

bainha, respectivamente, e 1 é o periodo da rede. Como a constante de propagacio ¢ dada por

2Tn,e
A

L a condig¢ao de adaptacao de fase (phase matching) pode também ser descrita por:
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Am = (Mo — 1A @2.7)
onde 4, é o comprimento de onda de ressonancia entre o modo de nucleo e o modo 7 da bainha,
e n, e n, sdo, respectivamente, o indice de refrac¢io efectivo do modo de nucleo e do m-ésimo
modo da bainha. Conhecendo o indice efectivo dos modos do nucleo e da bainha, assim como as
caracteristicas geométricas da fibra, é possivel determinar o comprimento de onda ressonante

para cada um periodo em especifico [10]. A Figura 2.7 mostra esta rela¢ao.

1.8
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Figura 2.7. Relagio entre o periodo da rede e o comprimento de onda ressonante [25]

Uma vez na bainha, a luz é perdida rapidamente por atenuacdo devido as perdas na interface
bainha- meio exterior, formando assim a caracteristica espectral desta estrutura, composta por um
conjunto de picos ressonantes, a diversos comprimentos de onda, cada um correspondendo a
uma ordem diferente. As redes de perfodo longo sao também chamadas redes de transmissao,
isto porque contrariamente as redes de Bragg (vistas em reflexdo), estas sdo vistas em

transmissao.
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Figura 2.8 Espectro de um LPG com A=224 pm escrita UV (ponto a ponto).
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O aumento da popularidade dos LPGs advém da sua facilidade de fabrico que por sua vez é mais
econémico que o fabrico de FBGs, pois os periodos longos permitem escrita por UV utilizando
mascaras de amplitude que sdo significativamente mais econémicas € menos ctiticas em termos
de qualidade que as mascaras de fase utilizadas na escrita de FBGs. Além disso, os perfodos
longos permitem escrita directa ponto a ponto, que nao sé elimina a necessidade das mascaras de
amplitude, como também permite a escrita de periodos e perfis arbitrarios. Outras técnicas
alternativas que permitem a produgao deste tipo de estruturas foram também desenvolvidas. Por
exemplo, metodologias nas quais a modulacao do indice de refrac¢ao ¢ induzida por aquecimento
(exposi¢ao da fibra a radiacdo por laser de CO, ou por aplicagio de um arco eléctrico), por
implantagao i6nica e por deformagao mecanica da fibra. As técnicas de aquecimento assim como
a de deformagdo mecanica da fibra, para além da alteracio do indice de refraccao do nucleo,
permitem a modulacio fisica da fibra. Esta modula¢do, em termos de monitorizagao de indice de
refraccdo representa uma mais-valia, pois o campo evanescente fica mais exposto ao meio
envolvente, tornando a rede mais sensivel ao indice de refracciao exterior. A desvantagem desta

técnica radica na fragilizacdo da estrutura.

2.3.2 LPG CcOMO SENSOR

Da mesma forma que as redes de Bragg, as redes de periodo longo sio também sensiveis a
parametros fisicos como a temperatura e deformacao. Este efeito surge, principalmente, devido a
diferenca dos indices efectivos do nicleo e da bainha, isto é, uma vez que existem alteracoes
desiguais nas constantes de propaga¢ao do nucleo e da bainha, a diferenga entre os dois modos é

alterada.

Relativamente a temperatura existem dois factores que afectam a sensibilidade do comprimento
de onda a este parametro. A primeira refere-se a alteracio nos indices efectivos devido a
dependéncia do indice de refracgdo do material em relagdo a temperatura, esta contribuicao é
dependente da composi¢ao da fibra e da ordem do modo da bainha (Figura 2.7). A segunda
corresponde a variagao da periodicidade na rede devido a expansao térmica da fibra. Esta analise
¢ feita diferenciando a equagio (2.7) em fungdo da temperatura:

dA, d(ne —nlh) d/A

= —nm)— 2.8
dT dT A+(nco ne dT ( )

O primeiro termo representa os efeitos termo-6pticos (contribuicio do material) e o segundo
indica a variagao de periodicidade da rede (contribui¢ao de guia de onda) [10]. A resposta das

redes de petiodo longo a variagdes de temperatura pode variar de 0.0007am/°C a 2.25nm/°C
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[26]. A sensibilidade a temperatura depende maioritariamente da contribuicdo do material, assim

sendo, dependera da escolha da fibra e do modo ressonante mais adequado.

Quando o LPG ¢ sujeito a deformagao sob a forma de tensio e segundo a direc¢ao axial da fibra,
surgem efeitos semelhantes aos descritos para a variagao da temperatura. Isto porque a diferenca
mais significativa diz respeito a substituicdo dos coeficientes termo-Opticos por coeficientes
fotoelasticos. Para ilustrar a analise procede-se a diferenciacio da equagiao (2.7) em funcio da
deformacao (g):

dA, d(ng,, —nlh) di

= A+ 14— 2.9
ds de + dA 29)

Uma vez mais, constata-se a contribui¢ao do guia de onda e do material. O primeiro termo do
lado direito da igualdade representa a alteracao induzida no indice de refrac¢do pela deformacao
da fibra (efeito foto-elastico), e o segundo termo corresponde a alteragao da periodicidade da
rede resultante da deformacao elastica da fibra [10]. A resposta tipica do desvio em comprimento
de onda central do pico ressonante de um LPG em funcao da tensdao exercida sobre ele é
apresentada na Figura 2.9. Cada pico ressonante exibe uma resposta diferente e linear a tensao
aplicada. A dependéncia da ordem dos modos da bainha é evidente, a partir do facto do pico
ressonante correspondente a curva A e D terem declives bem diferentes (19.42 nm/%e e

0.32/%e, respectivamente).
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Figura 2.9 Desvio em comprimento de onda de quatro picos ressonantes, A-D, em fungio da tensdo exercida sobre o LPG. A rede foi

fabricada com um periodo de 280 pm em fibra Corning SMF-28 [27].

As redes de perfodo longo sao extremamente sensiveis a pequenas curvaturas. Como o modo

guiado fundamental é confinado ao nudcleo da fibra, a sensibilidade a curvatura ¢ devida a
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modificagao dos modos da bainha. Quando a regido da fibra que contém a rede ¢ sujeita a uma
curvatura, os modos da bainha sao forcados a sair da fibra e o acoplamento entre o modo
fundamental e os modos da bainha da fibra ¢ perturbado. A perturba¢ao induzida pela curvatura
nos modos da bainha depende do raio de curvatura, comprimento de onda, ordem do modo,

perfil de indice de refrac¢do e diametro, e indice de refrac¢ao do meio que envolve a fibra.

Um atributo interessante dos LPGs ¢é a sua sensibilidade a variacio do indice de refraccao do
meio envolvente. Hsta caracteristica é por sua vez de extrema importancia para aplicaces
quimicas e biolégicas Neste tipo de estrutura, os comprimentos de onda de ressonancia siao
extremamente dependentes da diferenca entre os indices de refraccao efectivos do nicleo e da
bainha. A interac¢do dos modos da bainha com o meio que a envolve ocorre porque o campo
evanescente desses modos penetra na interface bainha-meio envolvente. Deste modo, qualquer
perturba¢do externa que varie o indice de refraccdo efectivo causa grandes deslocamentos do

comprimento de onda de ressonancia [6, 8, 10].

Se o indice de refraccio do meio envolvente nao exceder o da bainha, a sensibilidade da rede de
petiodo longo ao aumento do indice de refraccao externo provoca um deslocamento no
comprimento de onda central das bandas de atenuagao no espectro de transmissio da rede, e a
diminui¢ao em profundidade do seu pico. Este ultimo efeito é causado pela sucessiva diminui¢ao
do coeficiente de acoplamento, como consequéncia da diminui¢ao no integral da sobreposicao
entre o nucleo e os modos da bainha. Existe uma forte dependéncia entre a sensibilidade do LPG
ao indice de refraccdo envolvente e a ordem do modo da bainha. Quanto maior é a ordem, maior
¢ sensibilidade exibida, isto porque os modos de ordem mais elevada sao também os mais

externos ao guia de onda [10].

Os LPGs como sensores, possuem ainda a capacidade de conseguir diferentes valores de
sensibilidade para um mesmo comprimento de onda, por alteracio do petiodo da rede ¢/ou do
tipo de fibra utilizada. Isso possibilita a fabricacio de sensores com respostas diferenciadas as

variagoes do meio externo, mas que operam com a mesma fonte espectral.

2.3.3 COMPARACAO LPG/FBG

Os FBGs, também designados de redes de periodo curto, operam no modo de reflexdo e sao
fabricadas com um periodo inferior a lpm. Tipicamente, este tipo de redes apresenta um
comprimento na ordem dos 5-10 mm. Em comparagao, as redes de periodo longo sio fabricadas

com periodos de modulacao relativamente longos, variando de 100pm a 1mm, possibilitando
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assim, o acoplamento entre modos co-propagantes. O comprimento tipico de um LPG ¢ de
alguns milimetros a alguns centimetros. Como ja fora referido na secgdo anterior, os longos
petiodos de modulagao das redes de periodo longo permitem que estas possam ser escritas por
exposicdo da fibra a radiagao ultravioleta, através de uma mascara de amplitude ou por escrita
directa ponto a ponto tornando o seu fabrico mais facil e menos dispendioso quando comparado

com a técnica de escrita com mascara de fase, habitualmente utilizada na grava¢ao de FBGs.

Como sensor de indice de refraccdo, os LPGs apresentam a vantagem de ter acesso ao campo
evanescente, contrariamente aos FBGs que para tal precisam de reduzir a bainha através de
processos corrosivos que fragilizam normalmente a estrutura [28]. Como sensor de temperatura
os LPGs fabricados em fibra standard de telecomunicagoes e dependendo do modo utilizado,
podem ser até 8 vezes mais sensiveis que os FBGs [10]. Os FBGs apresentam maior sensibilidade
a deformacao axial [29]. Qualitativamente, as respostas do FBG e do LPG sao diferentes, isto
porque nas redes de Bragg, o A; é linearmente proporcional ao perfodo da rede multiplicado pelo
indice de refrac¢ao efectivo do nicleo, enquanto que nos LPGs, o 4, é proporcional ao periodo
da rede multiplicado pela diferenca dos indices de refraccio efectivos do nicleo e da bainha. A
resposta a deformacao e temperatura de um FBG depende da alteracio do periodo e da variagao
do indice de refraccao do nicleo. A resposta do LPG depende da alteragdo periodo e a mudancga
diferencial nos indices de refraccio do nucleo e da bainha, variando consideravelmente com o

tipo de fibra e com o modo estudado [6].

A grande vantagem da utilizagio de FBGs no campo dos sensores, face aos LPG, radica na
possibilidade de serem lidos em reflexdo, o que juntamente com a sua crescente utilizagao,
permite a interrogacdo de sensores baseados nesta tecnologia utilizando unidades programaveis,
simplificando desta forma o processo e diminuindo os custos a ele associado. Alguns sistemas
sensores hibridos LPG/FBG tém sido propostos [29, 30], com o objectivo de combinar as
potencialidades de detec¢io dos LPGs com as vantagens de interrogacio dos FBGs. Outro
aspecto importante desta configuracio ¢ a possibilidade de uma medicao simultanea de dois
parametros, sendo que estes temas serao abordados com um maior detalhe nas sec¢des que se

seguem.

2.4 SISTEMAS HiBRIDOS LPG/FBG

Dado o potencial das redes de difrac¢ao em fibra optica em aplicages sensoras de grandezas

fisicas, os FBGs e LPGs tém sido importantes no desenvolvimento dos sensores de fibra 6ptica.
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Os LPGs apresentam sensibilidade intrinseca ao indice de refrac¢do do meio envolvente e maior
sensibilidade a temperatura que os FBGs. Uma dificuldade para implementagao comercial de
sensores baseados nestas estruturas, radica na sua interroga¢ao, pois, os LPGs sao redes vistas em
transmissao. Por outro lado, ¢ dificil medir com precisao o comprimento de onda central do LPG

derivado da elevada largura espectral dos seus picos ressonantes.

Os FBGs possibilitam interrogacao mais simplificada e precisa por serem redes vistas em reflexao
e exibirem menor largura espectral. Juntar numa unica cabega sensora ambos os tipos de redes,
de modo a aproveitar os beneficios quer de uma quer de outra estrutura, podera possibilitar assim
uma configuraciao simples, econémica e de elevada sensibilidade. Este tipo de configuragao foi
pela primeira vez utilizado em 1996 por H. J. Patrick e a/ [29] para a medi¢ao de deformagao e
temperatura. A Figura 2.10 mostra uma configuracio hibrida LPG/FBG para medi¢ao de indice
de refraccdo e temperatura. O sensor consiste em trés redes de difraccio em fibra optica, um
LPG sensivel temperatura e variagao do indice de refrac¢do, e dois FBGs para interrogacdo e

medi¢ao de temperatura.
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Figura 2.10 Configurac¢do Hibrida LPG/FBG para medigio de temperatura e indice de refrac¢ido

A configuracao hibrida apresentada mede o deslocamento do pico ressonante do LPG a partir da
intensidade reflectida P, e P,, permitindo assim a interrogacao do LPG com os sinais reflectidos
pelas outras duas redes. A luz proveniente da fonte de espectro largo passa pelo LPG e ¢
reflectida pelos FBGs, desta forma o LPG modula em intensidade a potencia reflectida pelos
FBGs. Assim, qualquer deslocamento da rede de transmissao (LPG), ird provocar variagao nas

poténcias reflectidas (Figura 2.11). O esquema hibrido pode ser construido com um tnico LPG e
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um unico FBG, onde o deslocamento seria medido pela intensidade do FBG. A vantagem da

utilizacdo de dois FBGs, radica na necessidade de um sinal de referéncia.
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Figura 2.11 Comportamento espectral da configuragio sensora.

O processo de escolha das caracteristicas das redes é crucial para o desempenho do sensor; destas
dependem a resolucgao, sensibilidade e linearidade do sistema global. Relativamente ao LPG,
quer-se maior sensibilidade ao indice de refraccdo, para tal é necessario um periodo o mais curto
possivel, de modo a excitar os modos mais externos da bainha. Por outro lado, o campo
evanescente ¢ mais forte nos 1500 nm, pelo que deve-se escolher o perfodo de forma a ter um
pico ressonante nessa regidao do espectro. O pico devera ter uma profundidade consideravel (20-
25 dB), de modo a obter uma caracteristica mais linear. A escolha dos FBGs depende
naturalmente do LPG, pois os comprimentos de onda sio escolhidos de modo a ficarem
espectralmente de modo simétrico a direita e esquerda do pico ressonante do LPG. A

reflectividade destas devera ser idealmente proxima aos 100%.

Assim o equipamento de leitura (neste caso, o OSA), apenas vé a luz reflectida pelos dois FBGs.
Quando a cabeca sensora ¢é sujeita a variagoes de indice de refraccao (Figura 2.11), ou
temperatura, a diferenga entre as poténcias P, e P, é alterada, isto porque, o aumento do indice de

refrac¢ao desloca o pico ressonante do LPG da direita para esquerda, derivando num decréscimo
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de P, e um acréscimo de P,. Por outro lado, o aumento da temperatura produz o efeito inverso,

ou seja, o pico ressonante desloca-se da esquerda para a direita, P, aumenta e P, diminui.

Para analisar os sinais recebidos, calcula-se a funcao R(P,, P,) dada por:

P =P

R(Py,P,) = P tP,

2.10)

R ¢ a diferenca normalizada da intensidade reflectida pelas duas redes. Divide-se a diferenga de
intensidades pela soma de modo a corrigir qualquer flutuacao de poténcia 6ptica induzida pela
fonte. Para medir a temperatura é monitorizado o desvio em comprimento de onda de um dos
FBGs (A, 4,). O esquema relatado apresenta um inconveniente, pois dada a sensibilidade do LPG
aos dois mesurandos (indice de refrac¢do e temperatura), um mecanismo de discriminagao ¢
necessario, para garantir fiabilidade da medigao. O seguinte tépico explica, a implementagao de

mecanismo requerido.

2.5 MEDICAO MULTI-PARAMETRO

A medi¢iao multi-parametro representa um topico de grande relevancia no contexto dos sensores
em fibra 6ptica ndo unicamente pela versatilidade que oferece ter um conjunto sensores, cada
qual sensivel a um unico mesurando, diminuindo assim a complexidade, tamanho e custo global
do sistema, mas também por permitir a discrimina¢ao do valor de um parametro em situagdes

passiveis de sensibilidade cruzada [19, 31].

A medicao do indice de refrac¢do representa uma aplicagao relevante dentro da monitorizagao
ambiental, tendo os sensores de fibra 6ptica sido importantes nesta area. O indice de refracgao é
um parametro fortemente dependente da temperatura, passivel de sensibilidade cruzada. Surge,
entdo, a necessidade de medir separadamente ambos os parametros. O método mais habitual

consiste na utilizagdio de dois elementos sensores, ambos sujeitos a mesma temperatura, mas

apenas um deles sensivel ao indice de refracgao.

O principio de um sistema sensor capaz de medir em simultineo IN parametros, reside na
identificacao de N caracteristicas da estrutura sensora que alteram diferentemente o produto da
ac¢ao do mesurando. Se isto for possivel, é também possivel escrever N equacbes independentes
que permitam solugoes explicitas para o valor actual de cada parametro, mesmo em situagdes que
exista variacao dinamica dos mesmos. Este conceito ¢ ilustrado de seguida para o caso de dois

mesurandos: indice de refrac¢ao e temperatura [31].
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2.5.1 METODO MATRICIAL

De forma a escrever as equagoes de iteracao dos parametros em questao, assume-se a cabega
sensora representada na Figura 2.10, obviamente ndo é uma condi¢ao necessaria, se nao apenas
para facilitar a percepcao do processo. A analise descrita na seccao anterior, refere que sio
obtidos, dois valores da cabega sensora, a poténcia normalizada R, e o desvio em comprimento
de onda do FBG, (A,). Desta forma, obtemos duas equagoes para os dois parametros de interesse.
Assumindo que o sensor opera numa regiao linear, para poténcia normalizada obtemos a seguinte

equagao:

R = KR,ATAT + KR‘nAn (211)
Onde Kg prepresenta o coeficiente de sensibilidade do elemento relativamente a0 mesurando 7

(AT ou 7). O desvio em comprimento de onda referente a0 FBG, é dado pela expressao:

Aﬂ.z = KAZ,ATAT + K/lz'nATl (212)
Onde, uma vez Kj_,, representa o coeficiente de sensibilidade do elemento relativamente ao

mesurando 7. E importante realcar que o coeficiente de sensibilidade de cada elemento ao

mesurando ¢ medido em separado. A partir das equagoes (2.11) e (2.12), escreve-se a seguinte

matriz:
( R ) _ <KR,AT KR,n) (AT) 213
Adz)  \Ka,ar  Kai,n/ \An 13)
Da qual retira-se as expressoes para a medi¢ao simultanea de ambos parametros pretendidos:
-1
An K/lz,AT Klz,n AAZ

Para o caso ideal, cada elemento sensor, ¢ sensivel a um unico parametro, assim sendo a matriz

ficaria reduzida a:

AT 0 Kg n>_1 ( R )
_ : 215
(An) (KAZ,AT 0 AA, 2.15)

No caso nao ideal ambos elementos sdo sensiveis a ambos parametros. Dentro do caso nao ideal,
a situacdo mais favoravel sera a de ter um dos elementos sensores, sensivel apenas a um dos
mesurandos, como acontece no caso do exemplo, pois as redes de Bragg nio sio sujeitas a

variacao de indice de refraccio.
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2.6 CAVIDADES FABRY-PEROT cOM FBG

As fibras 6pticas sdo usadas na construcao de sensores sempre que se pretende uma sensibilidade
elevada, ou quando ¢é necessario caracterizar eficazmente a polarizacao, o comprimento de onda
ou a fase. Estas caracteristicas das fibras Opticas conduziram ao desenvolvimento de
interferometros totalmente em fibra éptica, possibilitando a medi¢ao de pequenas variagoes da
fase da radiacao que ¢ transmitida ao longo da regido de medigao. Isto é conseguido, comparando
a fase do feixe de luz que atravessou a regido onde actua o mensurando, com a fase de um outro
feixe de radiacdo proveniente da mesma fonte 6ptica mas que percorreu um caminho éptico
diferente e protegido da acg¢do do mensurando. A diferenca de fase pode entio ser medida com
uma sensibilidade correspondente de =10 do comprimento de onda, o que origina uma possivel
resolu¢ao na medi¢ao do caminho 6ptico de 1 ppt. Como a radiagdo ¢ mantida na fibra ptica,
este tipo de sensor terd, em geral, baixas perdas e, como ja foi referido, ¢ intrinsecamente muito
sensivel. Os sensores que funcionam deste modo sio normalmente denominados por sensores

interferométricos [3, 32].

O interferometro de Fabry-Perot ¢ baseado na interferéncia de multiplos feixes reflectidos, sendo
de grande importancia na 6ptica actual. Apesar da sua simples configuragao, é usado em inumeras
aplicagoes, tais como, em espectroscopia de elevada resolu¢io ou como configuragao base de

cavidades laser.

O interferometro de Fabry-Perot consiste essencialmente em dois planos paralelos, com
superficies internas reflectoras (na pratica, dois espelhos semi-transparentes), separadas por uma
distancia & (Figura 2.12). Quando o sistema ¢ utilizado como interferémetro, a distancia 4 pode
variar de alguns micrometros até alguns centimetros, podendo atingir os varios metros quando

usado como cavidade ressonante de um laser [33].

Normalmente, o meio entre as superficies reflectoras é o ar. No entanto, na generalidade, ¢é
considerado um meio com indice de refraccao ». As faces internas reflectoras sao responsaveis
pela interferéncia de multiplos feixes dentro da cavidade, enquanto as faces externas sao
fabricadas com um pequeno angulo relativamente a cada face interna para eliminar possiveis

interferéncias que possam surgir entre feixes reflectidos, quer nas faces internas e externas.
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Figura 2.12 Esquema basico de uma cavidade Fabry-Perot

Os sensores baseados em cavidades Fabry-Perot em fibra (FEP — Fibre Fabry-Perof) t¢ém mostrado
consideravel potencial na medi¢ao de parametros como temperatura, deformacio e indice de
refraccdo, e representam uma das configura¢oes preferidas e mais usadas pois sio faceis de
fabricar, possuem alta sensibilidade, permitem a multiplexagem de sensores e sio insensiveis a

guia de onda, uma vez que a luz transmitida para o sensor ¢é reflectida na mesma fibra [34].

A cavidade Fabry-Perot em fibra 6ptica foi proposta pela primeira vez em 1983 por Kist e Sohler
[35]. Posteriormente, exaustivos estudos sobre os tipos de sensores de fibra (intrinsecos e
extrinsecos) tém sido realizados. A Figura 2.13 mostra uma cavidade FFP extrinseca. A cavidade
¢ formada por dois trogos de fibra fixos, separados por um segundo meio (ar), dentro de um tubo
adequado. O alinhamento é conseguido através de um tubo capilar cujo diametro ¢é ligeiramente
superior ao diametro da bainha da fibra éptica. Este esquema ¢é de simples implementagao, sendo

utilizado em diversas aplicagoes [36-38].
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Figura 2.13 Esquema de uma cavidade Fabry-Perot extrinseca em fibra 6ptica.

Diversas configura¢des intrinsecas de cavidades Fabry-Perot tém sido propostas. A técnica mais
comum de fabrico envolve a deposicao de filmes finos no extremo da fibra e a sua fusao em linha
com outra fibra [38]. Outra técnica utiliza pequenos segmentos de fibra de nucleo oco, fundidas
entre duas seccoes de fibra monomodo, formando mecanicamente uma cavidade robusta em

fibra [39].

Apbs o aparecimento das redes de Bragg em fibra 6ptica surgiu uma abordagem natural para o
fabrico de cavidades Fabry-Perot intrinsecas através da utilizagao das propriedades reflectoras

deste tipo de estruturas, ou seja, os espelhos reflectores da cavidade sao duas redes de Bragg com
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a mesma reflectividade e, de preferéncia, com uma largura espectral elevada [39]. Estas cavidades
sao muito mais simples de fabricar do que outras configuragdes intrinsecas, e apresentam maior

robustez mecanica quando comparadas com as configuragoes extrinsecas.

A Figura 2.14 mostra uma cavidade Fabry-Perot cujos espelhos sao duas redes de Bragg em fibra
optica. A forma mais simples de fabricar este tipo de cavidade é através de um disparo de arco
eléctrico no centro de uma rede de Bragg, formando assim duas estruturas semelhantes, mas mais

pequenas.

Cavidade Fabry-Perot

Figura 2.14 Cavidade Fabry-Perot com duas redes de Bragg.

Outra forma de o fazer é cortando a meio uma rede de Bragg e posteriormente emendar por
fusdo os espelhos de Bragg resultantes a um trogo de fibra de comprimento L. Existe ainda a
alternativa de fazer duas redes de Bragg centradas no mesmo comprimento de onda, com a
mesma reflectividade e na mesma fibra, separadas por uma distancia L. A Figura 2.15 mostra o
espectro tipico de uma cavidade Fabry-Perot baseada na estrutura mostrada na Figura 2.14.

Basicamente, consiste no espectro do interferémetro modulado pelo espectro da rede.
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Figura 2.15 Espectro de reflexio tipico para uma cavidade Fabry-Perot com uma rede de Bragg. A esquerda (A), a imagem
exemplifica o conceito de visibilidade, enquanto que a direita (B), a imagem exemplifica o deslocamento em comprimento de onda

do espectro, que se traduz na variagdo de fase do interferometro.

A visibilidade das franjas 17 em fun¢ao dos maximos e minimos de interferéncia, ¢ dada por:
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_ Max — Min
"~ Max + Min

O espectro normalizado de reflexao (Figura 2.15), assumindo visibilidade unitaria, ¢ dado pela

(2.16)

seguinte expressao:

R(1) = Rppe(D[1 — cos (9)] @.17)
onde Rppg(4) é o espectro de reflexdo da rede de Bragg original e @ é a diferenca de fase entre as

duas ondas reflectidas pelos espelhos de Bragg mais pequenos, e dada por:

_ 4mnlL
2

onde 7 ¢ o indice de refrac¢do efectivo do nucleo e L. o comprimento da cavidade. A equagao

(2.18)

(2.17) descreve o espectro de reflexdo do interferémetro (Figura 2.15:A) que é formado pelo
produto de duas componentes. A primeira componente é o espectro de reflexdo da rede de Bragg
original, formando a envolvente do padrio de interferéncia. A segunda componente ¢é a
modulagdo co-sinusoidal resultante da interferéncia entre as ondas reflectidas pelos espelhos de
Bragg mais pequenos. Ambas as componentes espectrais alteram devido a ac¢ao do mesurando.
O deslocamento em comprimento de onda da fun¢io (Rppg(4)), que determina a posicdo central
da envolvente, ¢ o mesmo que nos sensores de Bragg tradicionais. Se o mesurando actua sobre
ambos os espelhos de Bragg, a funcio interferométrica desloca-se a mesma taxa que a fungao
envolvente. Assim, sob a accao do mensurando, a resposta espectral do interferometro desloca-se
mantendo a sua forma (Figura 2.15.B). Consequentemente, pela expressao (2.18), a fase da

func¢ao co-sinusoidadal varia, e pode ser obtida através da expressio da poténcia:

P = P,[1+ Vcos (9)] (2.19)

onde V¢ a visibilidade e P, é a poténcia inicial do interfémetro sem modulag¢ao. Com técnicas
adequadas de processamento de sinal, pode-se recuperar a fase. Esta configuracdo foi utilizada

para medicao de deformacao [34].

Outra configuragao possivel de cavidades Fabry-Perot com redes de Bragg foi demonstrada. Para
este caso, uma unica rede de Bragg, de baixa reflectividade (R:~4%), é escrita no nucleo de uma
fibra standard monomodo, a uma distancia L. da ponta da fibra. No extremo da fibra, um
segundo espelho ¢ constituido pela reflexao de Fresnel (2.20), resultante da diferenca de indices

de refrac¢io da interface fibra - ar.
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Figura 2.16 Cavidade Fabry-Perot, formada por uma rede de Bragg (R:~4%) e a reflexdo de Fresnel da interface fibra-ar.

A resposta espectral desta configuracio ¢é semelhante a apresentada no caso anterior. Esta
configuracao ¢ utilizada como refractémetro pois o segundo espelho altera a sua reflectividade
em funcdo da reflexdo de Fresnel que, como mostra a expressao (2.20), é dada em fungao da
diferenca dos indices. Ao submergir a ponta da fibra em liquidos, a visibilidade das franjas altera
de acordo com o indice de refrac¢ao circundante [40].

Nfipra — Nar

Rfresner = (2.20)

Nfibra — Nar
Os sensores interferométricos para a deteccao de substancias quimicas baseiam-se nas mudangas
do padrao de franjas, produzidos pela interferéncia de dois caminhos 6pticos reflectidos. Esta
mudanga no caminho 6ptico pode ser gerada por uma mudanga do indice de refracgao.
Aplicando um revestimento adequado de modo a absorver moléculas especificas e alterar o indice
de refraccdo, permitira assim monitorar um conjunto de espécies quimicas [8]. Desta forma, a
configuracao descrita na Figura 2.16, mostra-se interessante deste ponto de vista, pois a utilizagao
de membranas de sensibilidade selectiva na ponta da fibra possibilitam a sua aplicacio na
deteccao de diversas substancias, obtendo, assim, um padrio de franjas cujo comportamento

variavel proveria informagoes relativas ao parametro de interesse.

2.7 MEMBRANAS SENSIVEIS

As membranas sensiveis sio polimeros que se encontram depositados na fibra na regido de
interaccao com mesurando. O objectivo destas ¢é, na presenca do mesurando, alterar as
caracteristicas da luz que se propaga na fibra. Os sensores que requerem este tipo de elemento
sao denominados de sensores indirectos, pois ¢ necessaria a presen¢a da membrana para detectar
o parametro de interesse. A Figura 2.17 mostra esquematicamente os elementos de um sensor

quimico indirecto.
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Figura 2.17 Esquema dos elementos de um sensor quimico indirecto.

As membranas podem ser intrinsecamente sensiveis, ndo requerendo qualquer reagente, como ¢
o caso dos polimeros sensiveis, ou podem ser utilizadas como superficie de fixacdo para um
indicador. Para esta dltima técnica, normalmente ¢ utilizada uma matriz de sol-gel, sendo nela
imobilizado o elemento reagente. A escolha do polimero ¢ vital para o desempenho do elemento
sensor, nomeadamente a selectividade, tempo de resposta sio regidas por parametros com

estabilidade mecanica, permeabilidade ao mesurando e adequacao da imobiliza¢ao do indicador.

2.7.1 METODO SOL-GEL

Um dos processos mais usados para imobilizagdo de indicadores neste tipo de sensores baseia-se
em matrizes de sol-gel. Estas, para além de boas propriedades opticas, permitem fazer filmes
muito finos quer por processos de dip-coating (imersio do substrato na solu¢do) quer por

processos de spin-coating (rotagao) a temperatura ambiente.

Para além do que ja foi referido, existem outras vantagens que fazem com que o processo de sol-
gel seja uma escolha adequada como técnica de imobilizagio. Uma das vantagens é que este
processo permite produzir matrizes com uma boa resisténcia mecanica e quimica. Geralmente
sao escolhidas matrizes de silica, as quais permitem uma boa adesao a fibra 6ptica. Um suporte
rigido permite sempre uma imobiliza¢do fisica e quimica, a qual pode ser facilmente conseguida
por processo de sol-gel. Mas a grande vantagem deste tipo de matriz é que durante o processo de
fabrico podem ser controlados os parametros finais, especialmente a microporosidade. A
porosidade da matriz de suporte, na qual esta imobilizado o indicador, tem um papel importante

na sensibilidade e tempo de resposta do sensor 6ptico. [5, 41, 42]
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Contudo, a fabricacao de forma reproduzivel de matrizes sensoras estaveis por processo sol-gel
nao ¢ muito simples. Todos os parametros tém que ser controlados durante o processo de
fabrico. Os pequenos desvios desprezados durante a fase de polimeriza¢ao podem constituir uma
desvantagem, pois originam materiais com diferentes propriedades. Outra desvantagem deste tipo
de filmes ¢ que as suas propriedades poderao nao ser estaveis ao longo do tempo devido ao

processo de envelhecimento, dando origem a desvios relativamente a curva de calibragdo original

[42].

Apesar destas desvantagens, a imobiliza¢ao do indicador na fibra por processo sol-gel ainda é a
técnica mais indicada. As desvantagens podem ser minimizadas através de uma fabricagdao
controlada e recorrendo a tratamentos térmicos que dio uma maior estabilidade a matriz. Devido
a sua versatilidade, o processo sol-gel permite controlar a porosidade, o indice de refracgdo e
hidrofobicidade da matriz, tornando-o atractivo para elaboracio de elementos sensores para

sensores 6pticos, quimicos e biosensores [43].
2.7.1.1 PROCESSO SOL-GEL

O processo de sol-gel envolve o fabrico de materiais inorganicos ou hibridos através da formagao
de uma suspensao coloidal (um coldide é um conjunto de particulas solidas com diametros entre
os 1- 100 nm) num liquido (sol) e da gelatinacio do sol para formar gel (situagdo em que a
solugao perde a flexibilidade e fluidez, com aumento consideravel da viscosidade, comeg¢ando a
solidificar). O gel, depois de seco, forma um xerogel. Em geral um processo sol-gel é abrangido
por trés areas: uma area fisica, uma quimica (mecanismos de hidrélises e condensagao) e uma area

ceramica [44].

O processo de sol-gel envolve um processo de hidrélise e condensacio de uma mistura
homogénea de um percursor metal alcoxidos, dgua e solvente. A forma genérica da solugao

precursora para sol-gel pode ser descrita por:

Si(OR), + H,0 + ROH + catalisador (acido ou base) (2.21)

Onde R € o grupo alcool. Os precursores mais usados para o fabrico de elementos sensores sio o
tetractoxisilano (TEOS) e o tetrametoxisilano (TMOS). Contudo, nos ultimos anos os ormosil
(silicatos organicamente modificados), tais como os MTEOS (methyltriethoxysilane) também sao

usados para elaboragao de elementos sensores.
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A escolha do precursor a usar depende da aplicagao pretendida e da facilidade de controlar os
parametros da matriz final, principalmente a porosidade. Por exemplo, se a inten¢ao for efectuar
uma medicdo de oxigénio dissolvido deve usar-se um material hidréfobo (p. ex. MTEOS),
enquanto para detec¢ao de oxigénio num ambiente gasoso, um material hidréfilo (p. ex. TEOS)
permite obter bons resultados. No caso da porosidade, o TEOS permite um melhor controlo que

o TMOS.

De uma forma genérica, no processo de sol-gel, para se a obter solugdo descrita pela equagao
(2.21), ocorrem os processos de: hidrélise, polimeriza¢iao por condensacio, gelificagao e secagem.

Estes processos sao esquematicamente ilustrados pela figura

Hidrolise

Percursor

_|_
H,0 (+HCL)

—

Gelificacao

Gelseco
sccager |

Figura 2.18 Processo do sol-gel

A hidrdlise é o primeiro processo a decorrer e consiste na reacgao entre a dgua € O precursor
formando-se ligagdes entre um ido hidréxido e um ido do grupo alcéxido. Geralmente para
facilitar este processo ¢ usado um catalisador que altera o pH e um solvente (etanol). Duas
moléculas parcialmente hidrolizadas podem ligar-se entre elas, processo a que se chama
condensag¢ao. A continuacao deste processo da origem a grandes moléculas de silicone (chama-se
polimerizacio) [44]. Dos processos anteriormente referidos sé a hidrélise ¢ bem conhecida, pois

as reac¢oes de condensacao comecam antes das reac¢Oes de hidrélise terminarem.

Com o decorrer do tempo, a reac¢ao de polimerizagao prossegue e a viscosidade da solugao
aumenta até atingir o ponto de transicao sol-gel, denominado ponto de gelificagao. Durante o
processo de gelificacdo, a 4gua e o solvente evaporam-se ¢ o volume da matriz sélida final ¢é
reduzido gradualmente, resultando sempre num volume de xerogel inferior ao volume inicial de

gel. Durante a fase de secagem os poros de maiores dimensdes podem estar vazios enquanto os
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de menores dimensdes podem ainda ter vestigios de solvente, criando um gradiente de pressao
interna. Hsta tensdo vai provocar fracturas, principalmente no caso de mondlitos e vai ser
responsavel por fracturas em sensores monolitos depois de imersos em agua. Outro aspecto a ter
em conta é o envelhecimento da matriz. Este processo comega apos a secagem e pode durar
varios meses e inclui um lento processo de elimina¢ao dos grupos silanol sendo desvantajoso,
pois altera as caracteristicas do filme. Uma alternativa ¢ fazer um envelhecimento a uma

temperatura elevada, tornando o processo mais rapido e a matriz final mais estavel.
2.7.1.2 CONTROLO DA POROSIDADE DA MATRIZ

Como ja foi referido, uma das vantagens do uso do sol-gel para imobiliza¢ao dos indicadores nas
fibras ¢ a facilidade de controlo dos parametros de fabrico. Um dos parametros mais importantes

da matriz resultante ¢ a sua porosidade pois influencia a sensibilidade do sensor.

Um dos parametros que permite controlar a sua porosidade é o pH da solu¢iao. O pH do sol é
definido relativamente ao ponto isoeléctrico da silica, que corresponde ao valor do pH para o
qual a mobilidade electrénica e carga superficial sao nulas e tem um valor de pH~2 [44, 45]. Este
valor do pH forma uma fronteira entre catalise acida que produz uma rapida hidrélise e uma
estrutura pouco porosa e uma catalise base, na qual a hidrélise ¢ mais lenta produzindo assim

matrizes mais porosas [5, 41, 45].

Um outro parimetro que permite controlar a porosidade da matriz é a razio igua/precursor (R).
Para um dado valor de pH, o aumento de R aumenta a hidrdlise, o que origina matrizes densas,

ou seja com uma porosidade baixa [5, 41, 45].

Geralmente, no processo de fabrico do sol, solventes como o etanol sio usados para facilitar a
mistura e produzir um sol mais homogéneo. Contudo, o solvente influéncia a hidrélise e a
condensacgao. O solvente pode influenciar a taxa de hidrélise pelo aumento ou decréscimo da
actividade catalitica. Este pode igualmente reduzir as taxas de reacgao pela dilui¢ao do sol a partir
da redu¢io da concentracio do precursor. A razdo solvente/precursor também influencia a
porosidade da matriz. O aumento desta razao diminui a porosidade do sol. Isto deve-se a
retardagao do processo de gelificagdo com o aumento do solvente resultando num crescimento

lento das particulas [45].

Outro parametro a ter em conta, para a porosidade da matriz, ¢ o envelhecimento da solugao.
Este processo pode ser efectuado a temperatura ambiente ou com temperaturas elevadas num

periodo de tempo no qual a reac¢ao de hidrolise e a condensagdo causa a agregacao e ligagoes
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cruzadas. Para além de melhorar a porosidade, o envelhecimento também aumenta a estabilidade

da matriz [45].

Para além da porosidade, que influencia a resposta do sensor através da dificuldade do analito em
circular entre os poros da matriz de sol-gel e chegar ao indicador, um outro parametro vai
influenciar a resposta. Esse parametro é a temperatura. Para além de ter um papel na difusao, a
temperatura tem um papel importante na cura dos filmes de sol-gel. A cura a altas temperaturas
tem a vantagem de tornar o filme mais homogéneo, tornando assim a resposta do filme mais

linear [46].

Apesar de ter vantagens, a cura a altas temperaturas tem também algumas desvantagens. Uma
delas surge devido ao substrato (no nosso caso a fibra) e a matriz terem coeficientes de expansao
diferentes. Isto pode originar fracturas no filme, reduzindo a sua qualidade. Uma outra
desvantagem ¢ que o aumento da temperatura de cura provoca uma diminui¢ao na intensidade de
fluorescéncia no filme resultante, o que diminui a razdo sinal/ruido. Contudo, esta desvantagem
pode ser minimizada, pois nesta situagdo verifica-se um aumento do tempo de vida util da

membrana [47].

2.7.2 POLIMEROS SENSIVEIS

Polimeros sensiveis sao materiais poliméricos que alteram as suas propriedades mecanicas em
funcao de estimulos exteriores, um exemplo deste tipo de polimeros sao os hidrogéis. O hidrogel
¢ constituido por uma cadeia polimérica (hidrofilica) e por um liquido que a circunda e por sua
vez a permeia. As propriedades do hidrogel dependem fortemente das interac¢es entre os seus
componentes ¢ o meio exterior. Os hidrogéis podem ser sensiveis a diferentes factores, tais como
temperatura, luz, campos eléctricos, campos magnéticos, pH, acidos, concentra¢oes salinas e
outros compostos. Produto destas propriedades sensitivas e a sua biocompatibilidade, o hidrogel
tem sido utilizado em diversas aplicagdes. Os grupos ligados as cadeias sao os responsaveis pelos
fenémenos de variagao da sua resposta. Drasticas mudangas no estado do hidrogel podem ser o

resultado de pequenas alteragdes nas condigdes externas do meio que a envolve.

Os hidrogeis sao interessantes dentro da area dos sensores quimicos de fibra Optica, pois o
contacto com o parametro de interesse em meio aquoso produz a expansio (inchamento) da
estrutura. Esta expansao afecta as propriedades opticas do sensor, alterando consequentemente o
sinal. O aumento do inchamento do polimero diminui o indice de refraccdo da membrana, isto

derivado do aumento do espalhamento que é consequéncia da expansio molecular. Assim sendo,
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¢ indicado para configura¢des refractométricas devido a variagao do indice de refrac¢ao, também
em interferémetros, pois a expansao da membrana, pode alterar o percurso éptico do sinal, como

¢ o caso da configuragdo apresentada na Figura 2.16.

2.8 INTERROGACAO INTERFEROMETRICA

Um dos métodos para detectar variagdes de fase com elevada precisao ¢ através da utiliza¢ao de
interferometria de luz branca, com processamento pseudo-heterodino. Esta técnica baseia-se na
utilizagdo de um interferémetro receptor, onde a frequéncia 6ptica num dos bragos ¢é alterada de
forma a se produzir uma frequéncia de batimento a saida do interferémetro. Desta forma, a

informagao de sinal aparece na fase da sub-portadora a essa frequéncia de batimento.

2.8.1 INTERFEROMETRIA DE LUZ BRANCA

A interferometria de luz branca tem sido importante na monitoriza¢ao de parametros fisicos, pois
¢ insensivel a flutuacbes de poténcia Optica e permite elevada sensibilidade. A Figura 2.19A
mostra a montagem basica de um interferémetro de luz branca, constituido por uma fonte de
espectro largo, um interferémetro sensor, um interferémetro receptor e um fotodetector. O
comprimento de coeréncia deste tipo de fontes é baixo, menor que a diferenga de caminhos
opticos dos dois interferometros, dai a utilizacdao, também, da definicio de interferometria de

baixa coeréncia.

Quando um interferémetro ¢ iluminado por uma fonte de baixa coeréncia (LCS — Low Coberence
Source) as franjas s6 serdo visiveis a saida do interferémetro se a diferen¢a de caminho 6ptico
(OPD- Optical path difference) deste for inferior ao comprimento de coeréncia da fonte. Na
realidade, uma LCS tem um comprimento de coeréncia na ordem das dezenas de pm. Assim,
quando um interferémetro é iluminado com uma LCS ¢é possivel estimar o comprimento de
coeréncia da fonte e determinar igualmente o ponto onde o OPD do interferometro ¢ zero, neste

caso procurando o ponto onde a visibilidade ¢ maxima.

Uma possibilidade para utilizar este tipo de configuragdo como sensor usando um LCS, é acoplar
a saida do primeiro interferéometro um segundo interferémetro designado por interferémetro
receptor. O interferémetro receptor encontra-se em ambiente controlado. A diferenca de
caminhos 6pticos de cada interferometro é disposta de modo a ser muito maior do que o
comprimento de coeréncia da fonte, tal que, as franjas de cada interferémetro nao possam ser

visualizadas quando iluminados em separado. Na saida do interferémetro receptor é possivel
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observar o padrio interferométrico em duas situa¢oes distintas: quando a diferenca dos caminhos
opticos do interferémetro receptor é zero (1) ou quando o OPD do receptor ¢é igual ao OPD do
sensor (2) (Figura 2.19B). Quando se verifica a situacdao (2) é possivel utilizar este sistema para

detectar as variagoes na fase provocadas por um mesurando no interferémetro sensor [48-50].

Fonte de baixa
coeréncia

Interferdmetro Sensor

AlLg - Diferenca de caminhos épticos no interferémetro sensor.
ALg - Diferenca de caminhos Opticos no interferdmetro receptor.

I B
2

Interferémetro Receplor

ALy

=-ALg 0 =+ALy
Intensidade do campo electrico no detector

Figura 2.19 (A) Esquema basico de um interferémetro de luz branca. (B) Intensidade do campo eléctrico no detector em fungio da
diferenga dos caminhos 6pticos nos interferometros receptor e sensor, a franja central representa a situagio (1) e as franjas adjacentes
a situagio (2).

Para encontrar a funcdo de transferéncia do sistema, avalia-se o campo eléctrico a saida do

interferometro receptor dado pela soma do campo eléctrico das 4 combinagdes de caminhos

possiveis. O campo eléctrico no detector é dado por:

E = E11 + E12 + E21 + Ezz (222)
Onde Ejj ¢ a componente do campo eléctrico a saida apdés a propagacdo no braco ; do

interferémetro sensor e no brago 7 do interferometro receptor descritas pelas seguintes

expressoes:
Eyy = Ayie® (2.23)
Ey, = A;,el(@FkiLs) (2.24)
E,; = A, e'(@+kALR) (2.25)

E,, = Ay,eilo+k(le+aLs)] (2.26)
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Onde A;j ¢ a amplitude da onda para cada Ej;, 8 e k sio respectivamente a fase e numero de

onda de Ejq, AL; ¢ a diferenca de caminhos 6pticos do interferémetro sensor ¢ ALy ¢ a

diferenca de caminhos 6pticos do interferometro receptor.

A intensidade 6ptica é dada pelo produto do campo eléctrico (2.22) pelo seu complexo

conjugado:

I =(E)* =((E11 + E;p + Ep; + Ezp)(Eyq + Eip + Exq + Ezp)Y) (2.27)

Resultando a seguinte expressao:

I =1,{1+ 1|y(ALs)| cos(kALg) + I,|y(ALg)| cos(kALR)
+ I;ly(ALg + ALg)| cos[k(ALg + ALg)] (2.28)
+ I,ly(ALs — ALg)| cos[k(ALs — ALg)]}

Onde I, ¢ a poténcia total a chegada do detector, [; é a amplitude normalizada de cada termo da
equacdo e |y(ALg)| ¢ a fungio de autocorrelagio normalizada da fonte. O efeito de interferéncia
no interferémetro receptor (Figura 2.19B) s6 sera observado quando o seu OPD ¢ nulo, isto ¢,
ALp = 0 (maximo primario) ou quando o seu OPD seja igual ao OPD do interferémetro sensor,

isto é, AL, = +ALg.(maximos secundarios).

Este esquema requer condig¢Oes estaveis para o interferometro receptor, pois as vibragdes e a
temperatura ambiente representam fontes de ruido importantes. Esta susceptibilidade do
interferémetro receptor e a identificagio dos maximos secundarios representam as desvantagens

desta técnica [48-50].

2.8.2 INTERROGACAO PSEUDO-HETERODINA

Existem diversas técnicas para detecgao e processamento de sinal para sistemas interferométricos,

sendo uma dessas a técnica pseudo-heterodina.

Na técnica pseudo-heterodina, a frequéncia 6ptica de um dos bragos do interferémetro receptor é
alterada por uma onda dente de serra de forma a ser produzida uma diferenga de fase de 27 na
saida do interferémetro. Desta forma, a informac¢ao de sinal aparece na fase da sub-portadora
com essa frequéncia de batimento (Figura 2.20). A saida do detector ¢ ligada ao amplificador /ock-
in juntamente com o sinal de referéncia. Desta forma é possivel detectar as variagdes de fase

provocadas pelo mesurando. Em alternativa é possivel ligar entre o detector e o amplificador /Jock-
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in um filtro passa-banda centrado na frequéncia da sub-portadora de modo a eliminar

componentes espectrais fora da banda de interesse. [49]

Modulagio do interferametro

Saida do interferometro

avavavaw

Figura 2.20 Técnica pseudo-heterodina de detecgdo. O Sinal 6ptico que descreve o mesurando aparece na portadora com a frequéncia

de 27.
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Capitulo 3 SENSOR DE ACIDO ACETICO

3.1 INTRODUCAO

O acido acético e outras espécies carboxilicas desempenham um papel fundamental em varios
processos da industria quimica e alimentar. Em particular, a operagao de reactores anaerébicos
que sao fortemente dependentes do equilibrio dessas espécies quimicas. Os digestores
anaerobicos sio baseados em bactérias metanogénicas e representam um processo bioldgico
bastante atractivo no sentido em que combinam o tratamento de aguas residuais e a geragao de
energia. Contudo, o controlo rigoroso dos parametros do processo, tais como a temperatura € 0
pH, sdo necessarios para manter um funcionamento economicamente sustentavel. Por outro
lado, devido ao efeito tampao, o controlo do pH nio ¢ um indicador confiavel do estado do

bioreactor, surgindo entdo a necessidade de monitorar o nivel do acido do processo.

Neste contexto, sensores em fibra éptica, com imunidade electromagnética, biocompatibilidade,
maior sensibilidade, resolu¢ao e durabilidade, resposta rapida e reversivel, menor custo e
tamanho, facilidade de multiplexagem, capacidade de deteccao remota, distribuida e em tempo
real; constituem uma solugao tecnologicamente atractiva para a monitorizagao destes processos.
Estes dispositivos baseiam-se na incorpora¢do de uma membrana sensivel na fibra, que ¢

composta por um indicador ou reagente imobilizado numa matriz de sol-gel. [51]

No campo da detecgdo de acidos recorre-se frequentemente a sensores de pH. De modo sucinto
pode definir-se o pH como o nivel de hidrogénio de uma solu¢ao. O pH ¢ a medida que indica se
a solugdo ¢ acida (pH<7) , alcalina (pH>7) ou neutra (pH=7). Ao longo dos anos, diversos
esquemas para a sua medi¢ao tem sido estudados. A maioria dos sensores opticos de pH ¢
baseada em métodos de absor¢io ou luminescéncia. Sensores de absor¢do sdo simples de
conceber mas nao muito sensiveis, requerendo elevada concentracio do indicador e/ou uma
membrana mais densa. Estes tipo de sensores sio pouco compactos, pois normalmente operam
em transmissao, sendo a membrana colocada entre duas interfaces de fibra.Configuracdes em
reflexdo, frequentemente utilizando um reflector sao utilizadas para ultrapassar esta dificuldade
[52, 53]. Sensores de fluorescéncia sio mais sensiveis e mais adequados a utilizagdo de baixas
concentragoes do indicador, assim como mais compactos [54-57]. Sensores baseados na

deposicao de membranas na ponta da fibra, ou por interac¢do com o campo evanescente sao
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mais faceis de conceber e miniaturizar [58, 59]. Dada a sua elevada sensibilidade, recentemente

configuracoes interferométricas para monitorizacao do pH tém sido alvo de estudo [60].

Dentro do campo dos sensores de fibra optica para detec¢ao de acido acético, existe algum
trabalho realizado. Focado para a industria alimentar, um sensor de absor¢ao utilizando um filme
de Polianilines (PANI) no visivel foi demonstrado [61], dentro da mesma aplicagdo alvo foi
patenteado um sensor por interac¢ao de campo evanescente [62]. Outras configuragoes utilizadas
para detec¢dao de vapores de compostos organicos (VOC — vapors organics compounds) como o acido

acético tem sido também objecto de estudo [63].

O presente trabalho descreve um sensor em fibra 6ptica para detecgao de acido acético. A cabega
sensora (descrita na sec¢dao 2.6) é baseada numa cavidade Fabry-Perot, constituida por uma rede
de Bragg e o extremo da fibra. De modo a tornar a resposta do interferometro sensivel a
variagoes de acido acético (CH;OOH), é depositado um filme polimérico de sol-gel PVP (Poli
Vinil Pirrolidona). As vantagens desta configuracdo sensora sao a miniaturizagao, simplicidade,
opera espectralmente na janela das telecomunicagdes (1550nm), nao utiliza indicadores de cor
evitando assim os problemas associados ao fleaching e bleaching, possibilidade de multiplexagem e

de leitura em reflexao.

3.2 EXPERIENCIA

3.2.1 CABECA SENSORA

A Figura 3.1 mostra esquematicamente a cabe¢a sensora do sistema desenvolvido. Esta é
constituida por uma rede de Bragg de baixa reflectividade (R=4%) com comprimento de onda
central de Az= 1550nm, inscrita no nicleo de uma fibra SMF-28 a 2 cm da ponta da fibra,
formando assim uma cavidade Fabry-Perot com a reflexdo do extremo da fibra (reflexao de
Fresnel). A ponta da fibra requer um corte preciso, perpendicular a direccao de propagacao da

luz, de modo a obtermos os 4% de reflexao de Fresnel.

A fibra SMF-28 ¢ constituida por um nucleo simples de germanosilicato (diametro 8.2 um), 3
mol% GeO, e foi previamente hidrogenada a frio a uma pressio de 100 atm. O FBG foi
fabricado utilizando uma mascara difractiva de fase com 10 mm de comprimento (1=1067 nm)

fluminada com um laser do tipo KrF a operar no comprimento de onda de 248 nm.
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Expanséo por efeito
cabega Sensora do acido acetico

Sol-Gel PVP

R=4% , Az= 1550nm

-
-+

2 cm \x Liquido ;fcundai;lte
Cavidade Fabry-F’er\Stx_‘_ . .
Figura 3.1 Cabega sensora para detecgio de espécies carboxilicas, formada por uma cavidade Fabry-Perot, entre o FBG e a ponta da
fibra.

Preparou-se uma solugao pelo método sol-gel de tetraethil-orthosilicato (TEOS) com poli-vinil-
pirrolidona (PVP) para produzir um polimero sensivel a espécies carboxilicas. A membrana
sensivel foi preparada através da hidrélise do TEOS dissolvido em etanol com 0.1 mol de HCI,
durante o processo hidrolitico e para assegurar a sua boa integracdo na matriz de silica, foi
agregado 3.9% de PVP.A extremidade da cavidade foi revestida, por dip coating, com um filme do
material polimérico e curada a 100 °C por um periodo de 4 horas. A Figura 3.2 mostra os

espectros da cavidade antes e depois da deposigao.

Para caracterizacdo da estrutura sensora foram utilizados dois esquemas de interrogacao,
inicialmente utilizou-se o analisador de espectros opticos (OSA — Optical Spectrum Analizer), e

numa fase posterior recorreu-se a técnica interferométrica pseudo-heterodina.

Cavidade
—— Cavidade c/Polimero,
Cavidade na solugég
com &cido
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Figura 3.2 Espectro da cavidade antes da deposicido, apés a mesma e quando inserida numa solugio aquosa.

3.2.2 MONTAGEM EXPERIMENTAL

A Figura 3.3 mostra a montagem experimental inicial do sistema sensor de fibra optica para

deteccao de espécies carboxilicas.
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Fonte de espectro largo dopada com erbio
Photonetics Fiber White
(Gama espectral; 1545-1565 nm
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Anzlisador de Espectros Opticos / @

Advantest Q8384 :
Res.Max.: 10pm | 5]
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Figura 3.3 Montagem experimental inicial do sensor de espécies carboxilicas

Nesta fase inicial da experiéncia foi utilizada uma fonte de espectro largo (1545~1565 nm)
dopada com érbio, um circulador 6ptico que permite analise do sinal reflectido pela cavidade, e

um OSA Advantest Q8384 ajustado a resolug¢ao maxima de 10pm.

Devido a sensibilidade do FBG a deformagao e tensio e de modo a evitar algum erro de medi¢ao
pelo manuseamento da cabega sensora, esta foi assente numa base em plastico que, por sua vez,

foi fixada a um suporte na mesa 6ptica ( Figura 3.3).

Para caracterizar o comportamento da cabeca sensora em funcdo da concentracio de acido
acético (CH,;COOH), submergiu-se a ponta da fibra num recipiente com agua desionizada a qual
se juntou, de forma periddica, quantidades controladas de acido, de modo a variar gradualmente
(5~33% v/v) a concentracio do mesmo. Para homogeneizar a solu¢io foi utilizado um magneto

e um agitador magnético.

Quando interrogada com o OSA, a cavidade apresenta um padrio de interferéncia sensivel a
concentracao do acido. O aumento gradual do volume do analito produz o deslocamento em
comprimento de onda das franjas interferométricas. Esta variagao traduz-se numa alteragao na

fase do mesmo. A Figura 3.4 ilustra esta ocorréncia.

O incremento do acido na solugao produz a expansio do polimero, que é proporcional a
concentracao do analito. Este fenémeno conduz a diminuicio do indice de refraccio da

membrana, alterando consequentemente o percurso optico do sinal.
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Figura 3.4 Padrio de interferéncia para duas concentragdes de acido acético.

A Figura 3.5 apresenta o deslocamento em comprimento de onda e a variacao de visibilidade em
fun¢io da concentragao do acido. O incremento do volume de acido produz mudangas
substanciais no comptimento de onda em fun¢io da sua concentracio (2,71pm /1% acido.
Aprecia-se também uma resposta linear ao acido, R=0,989, onde R representa o coeficiente de

correlagao da aproximagao linear calculada.
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Figura 3.5 Caracterizagio da cabega sensora em A1 para 4cido acético

A reversibilidade da resposta do sensor foi também estudada. Para tal mergulhou-se a ponta da
fibra alternadamente em 4dgua e numa solu¢do com acido (15% v/v) de modo a permitit a
estabilizacdo da resposta, o sensor permaneceu em contacto com o liquido por 120 segundos
para cada interac¢do. A Figura 3.6 mostra a sobreposicao dos espectros visualizados através do
OSA ao longo da experiencia. O padrio de interferéncia desloca-se para a direita quando a ponta
da fibra entra em contacto com o acido regressando a sua posi¢ao inicial quando esta volta a estar

em contacto com a agua. Os espectros correspondentes ao acido estdo perfeitamente
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sobrepostos, nos referentes a agua o comprimento de onda é igual observando-se apenas

flutuagoes em termos de poténcia que pouco afectam a visibilidade.
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Figura 3.6 Espectros sobrepostos para concentragdes de dgua e de dcido que mostram a reversibilidade da resposta da estrutura

sensora ao acido.

De forma a estudar a reprodutibilidade da cabega sensora, foi fabricada uma outra com as

mesmas caracteristicas e procedimento de fabricagdo. Seguidamente, foi estudada a resposta da

mesma a variagdo do acido. A Figura 3.7 mostra o deslocamento em comprimento de onda em

funcao do volume de acido para os dois sensores. A segunda cavidade a ser testada apresenta uma

sensibilidade de 2,64pm/1% de acido, e coeficiente de linearidade R=0,991, parimetros com

valores muito semelhantes aos obtidos para a primeira estrutura.
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Figura 3.7 Reprodutibilidade da cabega sensora.

Considerando a resolu¢ao do OSA (10 pm) e a recta de calibragao obtida em resposta ao 4cido, é

valido afirmar que o sistema sensor apresentara um limite de deteccdo aproximado de 4% v/v de

acido. Com recurso a instrumentacao espectrométrica de elevada resolug¢ao (1pm) sera possivel
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detectar variagdes na ordem dos 0,4%. No entanto, a natureza do mecanismo sensor permite

maior resolucao com o esquema de interrogacao interferométrica implementado.

3.2.3 INTERROGAGCAO PSEUDO - HETERODINA
A Figura 3.8 apresenta a montagem experimental do sistema sensor com interrogagao pseudo-
heterodina. A interrogacao pseudo-heterodina com interferometria de baixa coeréncia permite

medir pequenas varia¢Oes de fase na cavidade Fabry-Perot aumentando consideravelmente a sua

sensibilidade.

Fonte de espectro largo dopada com erbio
Photonetics Fiber White
Gama espectral: 1545-1565 nm

Circulador

oooo oo oooo|
on g

558 \'E

L]

Detector
Filtro passa-banda

Cabega
Sensora

Suporte

@] Agitador Magnetico |/

Linear
| Translation

. ) ~ Stage
Sistema de interrogagao

pseudo-heterodina

Figura 3.8 Sistema sensor com interrogagio pseudo-heterodina

Os equipamentos empregados nesta experiencia sao os mesmos da anterior, substituindo apenas
o esquema de interrogagao. O sinal optico reflectido na cavidade é encaminhado pelo circulador
optico para o interferémetro receptor. O interferémetro receptor é um Michelson convencional
em fibra, em que um dos seus bragos permite variar o seu comprimento de modo a ajustar a
OPD com o interferémetro sensor. A fibra no outro braco encontra-se enrolada num anel PZT,
o qual ¢ modulado por uma onda dente de serra, com frequéncia de 83 Hz e amplitude ajustada
de forma a obter um sinal apropriado para deteccdo pseudo - heterodina. Apds filtragem

adequada, o sinal vem na portadora e pode ser lido através de amplificador /ock-in.

Repetiu-se novamente a experiéncia dos acidos para concentragoes entre os 5 ~33% v/v, mas

agora com o sistema de deteccao interferométrico pseudo-heterodino. A Figura 3.9 mostra a
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variacdo de fase e amplitude das franjas em fungao da variacio do volume de acido, onde sao
apreciaveis as variacdes de fase em funcio da alteracdo da concentracao de 4cido (6,85°/1%
acido). O sistema mede a amplitude da portadora gerada a frequéncia de modulagao, que é
proporcional a visibilidade. No entanto, como a medida de amplitude é sensivel a qualquer
fenémeno que afecte a poténcia optica, como por exemplo, flutuagdes da poténcia Optica da

fonte, perdas nos conectores, entre outros, nao ¢ uma medida fiavel. A resposta em fase do

sensor a variacao do analito ¢ linear (R=0,988).

3 1.0
160F e Fase
140 ® Amplitude
0,8
120
& 100 osé
=} o
© 80 k]
= 2
60 =
o
% 0,4 g
F 40 <
20
0,2
0
-20
40,0
5 10 15 20 25 30 35

[CH,COOH] %

Figura 3.9 Resposta da cabecga sensora em fase e amplitude as variagdes de concentragio de acido acético

A interrogacao pseudo-heterodina permite medir pequenas variagdes de fase do interferémetro,
possibilitando também a detecgao de pequenas alteragoes no volume de acido. De modo a
evidenciar este facto, repetiu-se a experiencia para concentracdes mais diluidas do acido. A Figura

3.10 mostra a resposta do sistema sensor para concentragoes mais diluidas da espécie alvo.
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Figura 3.10 Resposta da cabega sensora a variagdes de concentragio de acido acético



49

Observam-se alteracoes de fase em funcio da alteracio da concentragio de dcido (1°/0,01%
acido). Observa-se também comportamento linear a variagao do acido (R=0,999). Relativamente
a amplitude da portadora, mais uma vez apresenta flutuacdes devido aos fenémenos que afectam

a poténcia 6ptica do sinal.

A Figura 3.11 mostra a reversibilidade da resposta da cabega sensora assim como a repetibilidade
do resultado obtido. Para o estudo em questio colocou-se a estrutura alternadamente em
solucoes de dgua desionizada e 4cido (1,5% v/v) por um periodo controlado de tempo (120s). A
resolucio alcancada por este sistema é de aproximadamente 0,2% v/v de acido considerando que
o minimo valor detectavel ¢ dado por duas vezes o desvio padrio do sinal (2 6).Os tempos de
resposta e recuperagao estimados foram aproximadamente de 6 seg e 4 seg, respectivamente.
Devido a alguma instabilidade no sistema de interroga¢ao interferométrico, produto de algumas
vibragoes, e ruido de fase, o esquema de leitura apresentou limitagdes na ordem dos 4 graus
contudo, ¢ sabido que com esquemas similares bem estabilizados é possivel obter resolu¢oes na
ordem dos 0,1 graus. Assim, a estabilizacdo apropriada do interferometro receptor, permitira

aumentar a resolu¢oes em pelo menos uma ordem de grandeza.
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Figura 3.11 Reversibilidade da cabega sensora.

3.3 DISCUSSAO E TRABALHO FUTURO

Demonstrou-se um sensor de 4acido acético baseado numa cavidade Fabry-Perot em fibra
constituida por uma rede de Bragg e um revestimento polimérico na ponta da fibra. Quando

exposto ao analito o sensor apresenta uma variacao acentuada da fase. Esta variacdo descreve a
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concentracao de acido na solugdo. A resposta do sensor ¢é linear, a reversibilidade,

reprodutibilidade, e repetibilidade da estrutura sensora foram também demonstradas.

Com interrogacao pseudo—heterodina consegue-se um ganho significativo de sensibilidade (~
20x) quando comparado com observacao directa do espectro no OSA. Foi obtido um wvalor
minimo detectavel de 0,2%, que podera ser aumentado por mais de uma ordem de grandeza se

forem tomadas medidas para minimizar o ruido interferométrico.

Como trabalho futuro espera-se melhorar parametros do sensor tais como a sensibilidade, tempo
de resposta e recuperagao, isto através do estudo do comportamento do mesmo, em fun¢ao da
variacao dos parametros de fabrico da membrana. A sensibilidade pode também ser melhorada
com recurso a técnicas de processamento de sinal. Por outro lado, o sistema pseudo—heterodino
optimizado permitira medir variacbes de 0,1° permitindo assim aumentar consideravelmente a

resolu¢io do mesmo.

Esta configuracao apresenta potenciais vantagens, como o facto de operar espectralmente na
janela das telecomunicagdes (1550 nm), ndo utiliza indicadores, evitando assim os problemas
associados ao leaching e ao bleaching. Também o facto de ser lida em reflexdo permite a sua

multiplexagem numa rede de sensores.
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Capitulo 4 SENSOR DE SALINIDADE

4.1 INTRODUCAO

Os estuarios e ambientes costeiros constituem zonas privilegiadas de biodiversidade, sendo
extremamente sensiveis a variagao nas condigoes fronteira, em particular as propriedades da agua.
A medi¢ao e controlo de parametros fisicos, quimicos e biolégicos no meio ambiente sao
fundamentais dentro da preservagao deste tipo de ecossistemas. Neste contexto, gradientes de
temperatura e salinidade sao condicionantes do desenvolvimento de diferentes espécies nestes
habitats, pelo que o controlo destes parametros permite assegurar a biodiversidade ai existente

[64].

A salinidade ¢ um parametro muito importante, ndo unicamente para preservacao das espécies,
mas também para a oceanografia, pois permite a previsio do clima. Este parametro,
tradicionalmente, é determinado através da medicio da condutividade eléctrica com recurso a
sensores instalados em equipamentos CTD (Conductivity, Temperature and Depth) ou XCTD
(expendable Conductivity Temperature Depth) os quais, incorporam sensores de temperatura,
condutividade e pressao. Desta forma, a determinagao da salinidade é baseada na mobilidade de
10es na agua, o que significa que os valores obtidos podem depender do tipo de sal que se
encontra dissolvido na agua, ndo tendo em conta outras espécies nao condutoras, que, no
entanto, podem alterar a salinidade da 4gua do mar. Por outro lado, sendo medidas
intrinsecamente eléctricas, podem também ser afectadas por qualquer tipo de interferéncia

eléctrica [64-66).

De forma a evitar estes problemas é possivel utilizar métodos opticos para medigao da salinidade.
Assim, o grau de salinidade pode também ser obtido por meio da medida do indice de refracgao
uma vez que esta estabelecida uma relacdo entre a salinidade e o indice de refrac¢io do meio [67].
Neste campo, os sensores de fibra optica oferecem importantes vantagens tais como elevada
sensibilidade, biocompatibilidade, tamanho reduzido, facilidade de integracdo e capacidade de
monitorizagao i situ, remota e em tempo real. Devido as suas caracteristicas intrinsecamente
sensoras, as redes de difraccdo em fibra 6ptica tem sido frequentemente utilizadas para a

monitorizagao destes parametros.
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Diversos sensores baseados em FBGs tém sido propostos. Uma cavidade Fabry-Pérot com um
FBG e a ponta da fibra foi demonstrado para medi¢ao de indice de refrac¢ao [40]. Outro sistema,
baseado em dois FBGs, foi utilizado para medi¢ao simultanea de salinidade e temperatura, onde
um dos FBGs apresenta um diametro da bainha menor permitindo uma maior interac¢ao do
campo evanescente da luz com o meio envolvente [28]. Outras técnicas baseadas na aplicagao de
revestimentos especificos para FBGs tem sido também estudadas. Por exemplo, um FBG
revestido com um hidrogel foi demonstrado como sensor de salinidade [68], outro sistema de
dois FBGs revestidos, um com polimide sensivel ao indice de refrac¢do e outro com acrilato

sensivel a temperatura foi empregado para medicao simultanea de temperatura e salinidade[69)].

Outros sensores de fibra optica de salinidade incorporando LPGs tém sido desenvolvidos. Por
exemplo, um sensor com um unico LPG foi demonstrado como refractémetro [70], algumas
configuracdes interferométricas tem sido também utilizadas [10, 71], a utilizagdo de LPG
corroidos para aumentar a sensibilidade foi também ja apresentada [72]. Outros exemplos
incluem um sistema de dois LPGs onde um deles ¢ corroido, permitindo a medic¢ao simultanea de
temperatura e salinidade [73]. Por outro lado, o revestimento de LPGs com filmes para aumentar
a sensibilidade ao meio envolvente também ja foi objecto de estudo [74]. Outro tipo de sensores
em fibra 6ptica tem sido utilizados para medicao de salinidade como ¢ o caso da utilizacdo de
técnicas de plasmoes ressonantes de superficie (SPR —Surface Plasmon Resonance) que oferecem

elevada sensibilidade [75, 76].

As dificuldades associadas as configuragoes acima descritas prendem-se com aspectos como a
falta de sensibilidade, a fragilizacio em demasia da fibra ptica através da corrosio, a dificuldade
de interrogagao das configuragdes que operam em transmissio e ainda a utilizacio de
comprimentos de onda fora da janela das telecomunica¢des, o que aumenta o custo de produgiao
associado aos dispositivos optoelectronicos. Neste contexto, concebeu-se e analisou-se um
sistema sensor para medi¢ao simultanea de salinidade e temperatura, que opera na janela espectral
das telecomunicagcdes e combina a sensibilidade do LPG a variacio do indice de refraccio
envolvente com a facilidade de interrogacao das FBGs. Esta infra-estrutura sensora foi projectada
tendo em vista, também, uma aplicacao real. Assim, permitira obter dados em tempo real dos
fluxos de agua doce provenientes do Rio Vouga e dos fluxos de 4gua entre o canal que liga o Rio
Vouga (Canal do Espinheiro) ao oceano, bem como a distribui¢io da temperatura da agua ao
longo do canal. Para além do seu valor intrinseco no que concerne a monitorizagao e registo ao

longo de intervalos temporais significativos, esta informagao, quando acoplada a modelos
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apropriados, permite obter uma perspectiva quantitativa global da dinamica fisica do ecossistema.

A Figura 4.1 mostra a area na qual deverao ser colocados os sensores.

Google Maps ©

Desague do Vouga

== Area a monitorizar

Figura 4.1 Mapa referente a area de monitorizagio

4.2 EXPERIENCIA

A cabeca sensora constituida por trés redes de difrac¢ao foi descrita na secgao 2.4. Um LPG
como elemento sensor ao indice de refraccao externo e dois FBGs para interrogacao da rede de
periodo longo e medigao de temperatura. O esquema da cabega sensora para medi¢ao simultanea

de salinidade e temperatura ¢ mostrado na Figura 4.2.

Cabeca Sensora

LPG FBG+(P+) FBG2(P2,)2)

indice de refraccao
envolvente

Figura 4.2 Esquema da cabega sensora para medigdo simultdnea de salinidade e temperatura
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Assim, o pico ressonante do LPG, que se encontra espectralmente entre os dois FBGs, deslocar-
se-4 em funcio do indice de refraccio envolvente, modulando em intensidade as duas redes de
Bragg. Sendo o LPG também sensivel a variagoes de temperatura, um dos FBGs (neste caso, o

FBG,) ¢ utilizado para medi¢ao e compensa¢ao de temperatura.

4.2.1 FABRICO E CARACTERIZACAO DO LPG

A rede de periodo longo foi fabricada numa fibra do tipo SMF-28 através de descargas por arco
eléctrico com um periodo de ~1=395 pm e comprimento I. = 20 mm. Durante a inscri¢ao da
rede, a fibra, sob uma tensao de 5 gramas, foi sujeita a 50 descargas eléctricas com uma corrente
de intensidade de 9 mA e duragido de 1 segundo. A ressonancia referente ao comprimento de

onda resultante situou-se nos 1555 nm (Figura 4.3) com um valor maximo de perdas de 30 dB.
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Figura 4.3 Espectro inicial (no ar) do LPG

Inicialmente procedeu-se a caracterizagao da rede em temperatura e indice de refracgao. A
montagem experimental utilizada para a caracterizagao do LPG a variagio de temperatura e
indice de refracgao é apresentada na Figura 4.4, e consiste numa camara de testes com orificios
que permitem a passagem da fibra, assim como introduzir e retirar a solugio que se deseja
analisar. A rede ¢ fixa nas extremidades do recipiente de forma a garantir que permaneca imersa
durante a aquisi¢ao dos diferentes espectros. Uma fonte 6ptica de espectro largo (Photonetics —
Fiber White), com emissao centrada em 1550 nm, em simultaneo com um analisador de espectros
opticos (OSA, Advantest Q8384) permitiram monitorizar a evolugao da resposta espectral em

transmissao do LPG. Para a experiencia relatada ajustou-se a resolu¢ao do OSA a 10pm.
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Analisador de Espectros Opticos
Advantest Q8384

Fonte de espectro largo dopada com Erbio Res.Max.: 10pm
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> (_LPG |
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Figura 4.4 Esquema para a caracterizagdo do LPG em temperatura e indice de refracgio

Para caracterizacdo em indice de refrac¢ao foram utilizadas solu¢des de agua desionizada com
diferentes concentra¢oes de etileno glicol. A dependéncia do indice de refracdo com a

concentra¢ao de mistura de etileno glicol segue a lei empirica [77]:

Veth
n(T) = nggyq + 0.111 — (4.1)
VTotal

Onde n € o indice de refraccio da mistura, n,,,, € o indice de 4gua, V,, € V530 o volume de
etileno glicol e total da mistura respectivamente. As solu¢des foram caracterizadas com o
refractémetro de Abbe que utiliza um laser de sédio (589nm). Atendendo a que a cabeca sensora
opera na regiao dos 1550nm, foi necessario utilizar as equagoes de Cauchy com o seu respectivo
coeficiente [28]. A Figura 4.5 mostra a evolu¢ao da resposta espectral para os diferentes indices

de refracgio.
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Figura 4.5 Espectros do LPG para os diferentes indices de refracg¢do

A Figura 4.6 mostra a resposta do comprimento de onda do pico ressonante do LPG em fungao

do indice de refraccio circundante. A sensibilidade exibida ¢é de aproximadamente

95pm/0,001RIU.
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Figura 4.6 Resposta do comprimento de onda do LPG em fungio do indice de refracgdo exterior

A sensibilidade do LPG a variacao do indice de refraccao externo é um aspecto de grande
importancia no desenvolvimento da estrutura sensora, pois ele sera factor predominante na
sensibilidade do sistema final. Uma das formas de aumentar a sensibilidade é diminuir o perfodo
da rede, tal como ¢ descrito na sec¢ao 2.3.2, de modo a excitar os modos mais externos do guia
de onda, esta hipétese é por limita¢Ges fisicas inviavel utilizando a técnica de fabrico por arco
eléctrico. Outra possibilidade prende-se com a corrosao da fibra, através de um ataque quimico
com acido fluoridrico (HF), isto permitira reduzir o didmetro da bainha, possibilitando uma

maior interac¢ao do campo evanescente com o indice de refrac¢ao circundante.

Assim, foi fabricado outro LPG com caracteristicas semelhantes (1=395 pm, L = 20 mm,
A p =1550nm), previamente caracterizado em indice de refrac¢ao, o qual foi sujeito a um ataque
quimico durante 2 minutos. A taxa de corrosio do HF (40%) na silica é de aproximadamente 2,5
pwm/min. Com recurso ao microscopio mediu-se o diametro da fibra apds cotrrosio, que era de
cerca de 114 pm, ou seja, o diametro da fibra perdeu cerca de 6 pm. Avaliou-se o
comportamento espectral do LPG antes e apds a corrosao. A Figura 4.7 mostra o deslocamento
do pico ressonante produto das alteragoes geométricas na estrutura O pico ressonante deslocou-
se aproximadamente 15 nm. Apds ataque quimico, caracterizou-se novamente o LPG em fungao
do indice de refraccao. A Figura 4.8 mostra a resposta antes e depois do ataque quimico, de notar
um ganho de sensibilidade de aproximadamente 6%. O aumento da sensibilidade nao é com tudo
demasiado significativo. No entanto, a exposi¢ao da fibra ao acido durante um periodo maior de

tempo iria deslocar o pico ressonante para fora da banda de interesse.
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Figura 4.8 Sensibilidade antes e depois do ataque quimico

Outra possibilidade seria a corrosio da fibra durante um periodo de tempo e utilizar o pico de
ordem imediatamente inferior. Para tal, previamente determinou-se a sensibilidade do pico
ressonante em questio (42pm/0,001RIU). Postetiormente, submeteu-se a estrutura ao ataque
quimico com HF durante 20 min. O diametro do mesmo viu-se reduzido a 70 um. De modo a
quantificar o ganho de sensibilidade induzido pela modificagao da geometria da fibra foi feita
novamente a caracterizagao da mesma. A Figura 4.9 mostra a resposta da ressonancia em questao
antes e depois ataque quimico, e compara-a com a obtida para a ressonancia de ordem

imediatamente superior.
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Figura 4.9 Resposta das diferentes ressonancias do LPG.

A sensibilidade exibida pelo pico ressonante é de 85pm/0,001RIU, um aumento ligeiramente
superior aos 100%, contudo, apesar de uma maior exposi¢ao do campo evanescente ao indice de
refraccdo envolvente, este processo nao melhorou a sensibilidade apresentada pela ressonancia de
ordem superior. Por outro lado, este tipo de abordagem fragiliza em demasia a estrutura,
unicamente justificada quando o ganho de sensibilidade é notério, e representa uma mais-valia
para o sistema sensor. Pelos resultados obtidos e para o trabalho em questdo, tal ac¢ao nio se

revelou inteiramente vantajosa.

Por outro lado, constatou-se que a ordem da ressonancia é o factor mais determinante na
sensibilidade do LPG. Assim sendo, para obter melhor sensibilidade, seria necessario utilizar
petiodos de deformacdao mais curtos na constru¢io do LPG, e atendendo a que o sistema
empregado ndo o permite, outra técnica deve ser explorada, por exemplo, a escrita por UV. De
realcar também, que a utilizacdo do arco eléctrico na fabricagio de LPGs apresenta melhor
sensibilidade para ressonancias de igual ordem. Em contra partida, dependendo da precisao da
técnica UV utilizada podem-se obter ressonancias de nona e de décima ordem que a partida
conferem maiores sensibilidades ao indice de refraccdo. Assim, para o trabalho a realizar
escolheu-se a ressonancia de 6° ordem, espectralmente posicionada nos 1555 nm, para uma rede

de periodo longo com periodo de 395 um.

Para caracterizagao em temperatura, a cabega sensora foi submersa em agua destilada onde a
variagio do indice de refrac¢io com a temperatura é aproximadamente de = 0,2%10°/°C [78],
Aqueceu-se até cerca de 50° e colocou-se na camara de testes, o comportamento espectral do
LPG foi avaliado a medida que a temperatura ia descendo (Figura 4.10). Para medigao de

temperatura utilizou-se um termopar.
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Figura 4.10 Espectros do LPG para diferentes temperaturas

A Figura 4.11 mostra o deslocamento em comprimento de onda do LPG face a variagao da

temperatura. A sensibilidade apresentada foi aproximadamente de 98pm/°C.
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Figura 4.11 Resposta do LPG a variagdo de temperatura

4.2.2 ESCOLHA E FABRICO DOS FBGS

A escolha dos FBGs ¢ extremamente importante no desempenho final do sistema sensor. A
sensibilidade, linearidade e resolugdo sio factores fortemente dependentes do posicionamento
das redes de Bragg. Para elucidar o processo de escolha dos FBGs, procedeu-se a elaboragao de
um modelo em Matlab ®, que representa graficamente a sensibilidade e linearidade (coeficiente
da regressao linear) em fun¢ao do comprimento de onda, através do varrimento dos espectros
referentes a caracterizagao da resposta do LPG ao indice de refracgdao. A Figura 4.12 mostra o

resultado do algoritmo.
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Figura 4.12 Modelo para escolha dos FBGs

O algoritmo reflecte que as zonas de maior sensibilidade e linearidade sio entre os 1538/1542
nm e 1545/1549 nm, a esquerda e direita, respectivamente, do pico ressonante. Outro factor a ter
em consideragao ¢é a poténcia, pois as zonas de maior sensibilidade coincidem com as zonas de
maior perda. Sera importante notar que niveis de poténcia muito baixos limitam a drasticamente a
resolu¢ao do sensor. Estes dados permitem-nos concluir que para o LPG em questio os
comprimentos de onda de 1538nm e 1549nm representam uma boa relacdo entre a sensibilidade

e linearidade, e a resoluc¢ao do sensor.

Uma vez determinados os comprimentos de onda para as redes e Bragg (1538 nm e 1549 nm),
procedeu-se ao seu fabrico. Assim foram escritas duas redes de Bragg numa fibra SMF-28
previamente hidrogenada, espagadas de 30 mm. Os FBGs foram escritos utilizando mascaras
difractivas de fase com 10mm de comprimento, e periodos de 1060 nm e 1062 nm,
respectivamente e iluminadas com um laser do tipo KrF a operar no comprimento de onda de
248 nm. A reflectividade dos FBGs foi aproximadamente 90%. De modo a preparar a cabega
sensora, foi feita a fusio dos dois segmentos de fibra, aquele que contem o LPG e este ultimo

contendo os dois FBGs.

4.2.3 MONTAGEM EXPERIMENTAL

A Figura 4.13 mostra a montagem experimental para o estudo do sensor desenvolvido. O
equipamento utilizado corresponde ao mesmo descrito para o esquema de caracteriza¢ao do
LPG, diferindo apenas na inclusio do circulador para leitura dos sinais opticos reflectidos pelos
FBGs, assim como a utilizagao de gel de adaptagao de indice no extremo da fibra para evitar a

reflexao de Fresnel.
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Figura 4.13 Montagem experimental da experiéncia.

A Figura 4.14 mostra um resumo com as caracteristicas da cabega sensora, assim como, elucida o

principio de funcionamento da mesma.

LPG = P
: L -
* A=395um &
*Ap=1555 nm /6° Ordem (Ar) -g L
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Figura 4.14 Resumo das caracteristicas e principio de funcionamento da cabega sensora

Para proceder ao estudo da reposta do sensor ao indice de refrac¢ao, utilizou-se solugdes de agua
destilada com etileno glicol, previamente caracterizadas com o refractometro de Abbe. A Figura
4.15 mostra o espectro do FBG,, modulado em intensidade pelo deslocamento do LPG, que por

sua vez ¢ proporcional ao indice de refracgao envolvente.
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Figura 4.15 Poténcia reflectida por um dos FBGs modulada pelo espectro do LPG de acordo com o indice de refracgao envolvente.

A Figura 4.16 mostra a resposta do sensor a variacio do indice de refrac¢ao. Por um lado, ¢é

apresentado o parametro R, que representa a poténcia normalizada em func¢do da intensidade

optica reflectida pelos FBGs, cujo comportamento ¢ linear e apresenta uma sensibilidade de 4%

/0,001RIU. Por outro lado,
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Figura 4.16 Resposta da cabega sensora a variagdes de indice de refracgdo

¢ também apresentado o deslocamento em comprimento de onda do

Analisou-se também a resolu¢ao maxima do sistema sensor, para medi¢ao de indice de refracgao.

Para tal, submeteu-se a cabega sensora a uma variagao de indice em degrau. A Figura 4.17 ilustra

esta experiencia. Considerando que o minimo valor detectavel ¢ dado por duas vezes o maior

desvio padrao do sinal de cada patamar do degrau (2 o), a maxima resolu¢ao alcangavel pelo

sistema € 2x10-5 RIU.
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Figura 4.17 Estudo da resolugdo para medigdo de indice de refracgio.

Para caracterizagdo em temperatura aqueceu-se agua desionizada com indice de refracgao 1,333
até aproximadamente 50° e colocou-se na camara de testes, o comportamento do sensor foi
avaliado conforme a temperatura ia descendo. Para medi¢ao de temperatura utilizou-se, uma vez
mais, um termopar. A Figura 4.18 mostra o comportamento do FBG2 para variagdes de
temperatura, que para além da modulagao em intensidade provocada pelo deslocamento do LPG,
sofre também um deslocamento no seu comprimento de onda central, isto porque a variagao da
temperatura envolvente, altera o periodo quer do LPG quer do FBG, sendo o efeito do primeiro
predominante, dado a ser aproximadamente 10 vezes mais sensivel alteracSes de este parametro
fisico. F importante ainda acrescentar que o comportamento espectral do FBG1 é andlogo ao do

FBG2, diferindo na poténcia 6ptica reflectida, que para o caso diminui com o abaixamento da

temperatura.
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Figura 4.18 Comportamento do FBG: para variagdes de temperatura.
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A Figura 4.19 mostra o comportamento do parametro R e o deslocamento em comprimento de
onda em funcido da variagio da temperatura. A poténcia normalizada apresenta um
comportamento linear exibindo uma sensibilidade de 3,6%/1 °C. O comprimento de onda
central do FBG, como era de esperar varia também com a alteragio da temperatura, este

deslocamento é também linear, a razao de 9,6pm/°C.

MFBGZ (Pm)

AT (°C)

Figura 4.19 Resposta do sensor a variagdes de temperatura.

A medi¢ao do indice de refraccao ¢ fortemente dependente da temperatura, o aumento da
temperatura diminui o indice de refracgdo; por exemplo na agua esse decréscimo corresponde
aproximadamente a 2x10” RIU/°C. Por outro lado, a sensibilidade da rede de periodo longo quer
ao indice de refraccdo quer a temperatura, afecta a medida de R em fun¢do de ambos. Esta
circunstancia obriga a existéncia de um mecanismo de discriminagao destes dois parametros.
Monitorar o deslocamento em comprimento de onda de uma das redes de Bragg (FBG,) permite-
nos conhecer a temperatura independentemente do indice de refracg¢ao. Assim, conhecido R, o
método matricial descrito na sec¢io 2.5.1 e os valores de sensibilidade obtidos na caracterizagiao

do sensor, permitem-nos escrever a seguinte mattiz:

(ﬁZ) = (0,0351 2'3,%?)11) (Aiz) (4-2)

a qual possibilita medi¢ao simultaneas de temperatura e de indice de refraccao. Para o confirmar,
aqueceu-se agua destilada até os 45°C e a medida que ia arrefecendo foram-se agregando
concentragoes controladas de etileno glicol de modo a aumentar o indice de refracgao. Quer a
temperatura, quer o indice foram medidos em separado, com um termopar e com O

refractometro de Abbe, respectivamente. O comportamento espectral da cabega sensora, foi
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avaliado. A Figura 4.20 ilustra esta experiéncia. Retirou-se o valor de R e de Ak, € com recurso

ao método matricial discriminou-se os valores correspondentes aos parametros desejados.
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Figura 4.20 Medigao simultdnea de temperatura e indice de refracgao
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O grafico da parte superior mostra os valores medidos pela cabega sensora referentes a poténcia

optica normalizada (R) e ao deslocamento em comprimento de onda do FBG, (Ahpgs,). Os

outros dois graficos correspondem ao valor do indice e temperatura recuperados através do

método matricial. Relativamente a mudanga do indice de refracgao por efeito da temperatura, um

sistema de post processamento, podera, conhecida a temperatura e indice de referencia corrigir o

valor através da adiciao ou subtraccao de uma constante.

4.3 DISCUSSAO E TRABALHO FUTURO

Demonstrou-se um sistema sensor LPG/FBG para medi¢ao simultinea de temperatura e indice

de refraccdo. A configuracio sensora aufere de caracteristicas favoraveis, como excelente
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resolugao, resposta linear, discriminagao de indice de refrac¢ao e temperatura e a possibilidade de

leitura em reflexao.

As varia¢Ges de indice de refrac¢do provocam o deslocamento do LPG produzindo variagdes na
intensidade 6ptica reflectida pelas redes de Bragg. O periodo das redes de Bragg nao ¢ afectado
por variagbes de indice de refracgdao circundante, pelo que os FBGs mantém a sua posi¢ao
espectral para variacGes de indice. A resolucdo auferida pelo sistema sensor para medicao de
indice de refraccio ¢ de aproximadamente 2x10° RIU. Estudos anteriormente realizados
permitiram concluir que o indice de refraccio varia com a salinidade a taxa de 2x10*RIU/ 1ppm
salinidade [79]. Esta dependéncia entre a salinidade e o indice de refracgao indica que a resolugao
permitida pelo sistema sera suficiente para medir as variagOes de salinidade da ria uma vez que
estas oscilam entre 0-5%, traduzindo-se numa variacao de indice de refrac¢do aproximada entre

1,3330 e 1,3420.

As variacbes de temperatura provocam o deslocamento do LPG e dos FBGs. Sendo o
deslocamento do primeiro predominante. Este deslocamento uma vez mais alterara a intensidade
optica reflectida pelas redes de Bragg. O deslocamento em comprimento de onda dos FBGs
permite-nos conhecer a temperatura. A sensibilidade do LPG quer a temperatura quer ao {ndice
de refrac¢do obrigou a utilizacio de um mecanismo de discriminagao destes dois parametros, para

tal o método matricial foi o escolhido.

Espera-se em breve colocar os sensores num cabo de fibra optica ao largo da costa na ria de
Aveiro, para tal é necessaria a concepgao de um encapsulamento robusto e estavel. A preparagao
de uma unidade fixa para interrogacao dos sensores, bem como, o desenvolvimento de uma
aplicagao Web para o tratamento e exposi¢ao dos dados medidos, sdo tarefas que terdo ainda de

ser executadas.
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Capitulo 5 CONCLUSOES

A preservagao do espago em que vivemos ¢ conseguida através da monitorizag¢ao continua dos
recursos, assim como a detec¢ao de substancias poluentes. A utilizacdo da tecnologia da fibra
oOptica na monitorizagdo de parametros ambientais apresenta vantagens, como elevada
sensibilidade, medi¢do remota e capacidade de multiplexagem. Em particular, as redes de
difracgdo em fibra 6ptica desempenham um papel importante dentro da area. Os FBGs oferecem
facilidade de interrogacio e uma assinatura espectral bem definida que lhe conferem leitura
bastante precisa, que pode ser utilizada na interrogacao de outras estruturas. A sua natureza
reflectiva permite a sua utilizagao em interferometros de fibra. Por outro lado, os LPGs mostram
sensibilidade intrinseca ao indice de refrac¢ao possibilitando a detecgao indirecta ou indirecta de
um conjunto de parametros. A utilizagdo de membranas de sensibilidade selectiva permite a

utilizagdo de estes dispositivos na detecgao de um conjunto vasto de grandezas quimicas.

Esta dissertagao consistiu no estudo, concepgao e caracterizagao de sensores em fibra dptica para

monitorizacao ambiental. Dentro do trabalho realizado foram concebidos dois sistemas sensores.

Com o objectivo de monitorar acido acético em bioreactores, foi desenvolvida uma cabeca
sensora baseada numa cavidade Fabry-Pérot, utilizando um FBG e a ponta da fibra. De modo a
tornar a resposta do interferémetro sensivel ao acido, um filme silane-PVP foi utilizado para
revestit a extremidade da fibra. Para interrogacdao, inicialmente utilizou-se o OSA e
posteriormente a técnica pseudo-heterodina. Quando interrogado pelo OSA, variacbes no
comptrimento de onda sio observadas, a sensibilidade exibida foi de 2,71pm/1% do acido. O
sistema de interrogacao pseudo-heterodina permite maior sensibilidade e converte variagdes de
comptrimento de onda em varia¢oes de fase. A sensibilidade exibida foi de 1°/0,01% de 4cido
com uma tesolugio de 0,2% v/v, tempo de tresposta e recuperagio de 6 e 4 segundos,
respectivamente. Hsta configuracdo apresenta potenciais vantagens, como o facto de operar
espectralmente na janela das telecomunicagdes (1550 nm ), nao utiliza indicadores, evitando assim
os problemas associados ao leaching e ao bleaching. Também o facto de ser lida em reflexdo permite
uma facil monitorizagdo remota. Por outro lado, a sua possibilidade de multiplexagem numa rede
de sensores é uma caracteristica bastante favoravel. Espera-se proximamente optimizar os
parametros de desempenho do sensor através da optimiza¢ao do fabrico da membrana e do

sistema de interroga¢ao.
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O segundo trabalho realizado trata de um sensor para medi¢ao simultanea de temperatura e
salinidade, tendo em vista, uma aplicacdo real. Assim, permitira obter dados em tempo real dos
fluxos de agua doce provenientes do Rio Vouga e dos fluxos de 4gua entre o canal que liga o Rio
Vouga (Canal do Espinheiro) ao oceano, bem como a distribuicio da temperatura da agua ao
longo do canal. Para tal proposito, desenvolveu-se um sensor de intensidade auto-referenciado
utilizando trés redes de difraccao, um LPG como elemento refractométrico e dois FBGs para
interrogacao da primeira e medicdo de temperatura. A configuragio sensora aufere de
caracteristicas favoraveis, como excelente resolucao, resposta linear, discriminacao de indice de
refraccdo e temperatura, leitura em reflexao e o facto de operar na janela das telecomunicagdes.
Relativamente ao indice de trefraccdo, a poténcia 6ptica normalizada vatiou 4%/0,001RIU e a
minima variacio detectavel foi de 2x10°. Relativamente a temperatura, o paraimetro R variou
3,6%/°C e o FBG, deslocou-se a razio de 9,6pm/°C. Utlizou-se o método matricial para
medi¢do simultanea de temperatura e indice de refracgao. No futuro espera-se realizar testes da
cabeca sensora zz sitn na ria de Aveiro. No entanto, serd necessario antes a concep¢ao de um

encapsulamento apropriado. Para consulta dos dados desenvolver-se-a uma aplicagao Web.
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ABSTRACT

An optical fibre sensor for carboxylic acid species determination is presented. The sensing probe
uses a Fabry-Perot interferometer formed by a fibre Bragg grating (FBG) and by the Fresnel
reflection of the fibre end. The chemical sensitivity of the interferometer cavity is obtained after
coating the fibre end with a silane-PVP composite. Results are presented showing that the
wavelength of the interferometric peaks changes with acetic acid concentration, enabling its
discrimination. Coupling the optical fibre probe with a serrodyne modulated readout
interferometer enabled pseudo-heterodyne interrogation and the detection of acetic acid with a
sensitivity of 1 deg/0.01% CH,COOH and a resolution of 0.2%. The results presented
demonstrate the potential of the proposed scheme to operate as a sensitive chemical sensor

platform.

INTRODUCTION

Acetic acid and other carboxylic acid species play an important role in many processes of food
and chemical industries. In particular, the operation of anaerobic reactors is highly dependent on
the balance of these chemical species. Anaerobic digesters are based on methanogenic bacteria

and are highly attractive facilities for combined waste water treatment and energy generation.
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However, a very careful control of temperature, pH and other process parameters are required to
maintain a sustainable operation. Due to buffer effects, most of the times, pH control is not a
reliable indicator of the bioreactor health, whose operation can be seriously compromised by the
build up of the concentration of volatile fatty acids. Typically, the determination of such species
is associated with expensive and time consuming techniques, like gas-liquid chromatography, that
most often don’t provide timely feedback. In this context, a simple and compact sensor capable
of rapid analytical quantification of the reactor acid content would provide the industry with an

extremely valuable tool for process control [1].

In this field, optical fibre sensors with immunity to electromagnetic interferences,
biocompatibility, remote sensing ability and miniaturization, constitute a technologically attractive
solution that can be used to monitor a variety of processes in food industry and environmental
applications [2-4]. During the past decade some optical solutions have been proposed for on-line
acetic acid detection. An absorption based fiber optic sensor for acetic acid was demonstrated by
Kurauchi et al [5]. The colorimetric sensitive layer was obtained by immobilization of
Bromopyrogallol Red in a chitosan/Poly(vinyl alcohol) membrane. A response time of 1 min to
5% v/v change in acetic acid concentration with a relative standard deviation of 2% was
demonstrated. Long term stability and immunity to inorganic acids and/or non-volatile
coexistents was achieved by using a protective Teflon membrane which, however, increased the
response time to 5 min. More recently, using polyaniline films deposited in polystyrene sheets it
was demonstrated a non-invasive absorption based sensor [6]. Acetic acid was measured in the
gaseous phase in the headspace of a container with a limit of detection of 5% in the 0%-100%
concentration range. In a different approach, an evanescent wave sensor using a sensitive
cladding layer which introduced refractive index changes in the presence of the analyte was
patented by Muto S. [7]. A variety of configurations and techniques, including fluorescence,
absorption and reflectance based sensors for detection of similar volatile organic compounds
have been recently reviewed by Elosua et al [8]. The same authors have recently demonstrated
the use of a Fabry Perot cavity sensor assembled by using Layer-by-Layer electrostatic self-
assembly technique to measure volatile compounds. However, the sensor was simply interrogated

in reflection taking no advantage of the interferometric sensitivity [9, 10].

This work describes a compact optical fibre sensor for acetic acid detection built using standard
telecom optoelectronics components. The sensor head is based on a Fabry-Perot cavity set up by
a Bragg grating and by the fibre tip reflection end. In order to make the interferometer response

sensitive to acetic acid variations (CH30OOH), a PVP (Poly-Vinyl-Pyrrolidone) sol-gel polymer



74

film was deposited in the fibre tip end. The spectral analysis of the sensor response using an
optical spectrum analyser clearly demonstrated that the sensor output was given by an
interferometric channelled spectrum whose phase and visibility were a function of acetic acid
concentration, enabling the sensor interrogation using a sensitive pseudo-heterodyne

interrogation technique.

EXPERIMENTAL SETUP

SENSOR HEAD DESIGN

PREPARATION OF FABRY PEROT-CAVITY

Figure 1 shows a scheme of the sensing head for the developed system which is formed by a low-
reflectivity Fibre Bragg grating (FBG) structure (R=4%.) with a central wavelength of A,=
1550nm, located 20 mm away from the tip of the fibre. Thus, a Fabry-Perot cavity is formed with
the Fresnel reflection of the fibre end. In order to obtain a 4% Fresnel reflection, the fiber tip

was cleaved, perpendicular to the direction of light propagation using standard tools [6].

For the FBG fabrication, a standard single mode fibre (SMF-28) with a germanosilicate core (3
mol%) of 8.2 pum diameter was previously cold hydrogenated with a pressure of 100 atm. The
FBG was written using a 10 mm length diffractive phase mask (1=1062 nm), illuminated with a

KrF type laser operating at a 248 nm wavelength.

PREPARATION OF SENSING MEMBRANE

The sol-gel precursor was prepared by hydrolysing TEOS dissolved in ethanol with HCI 0.1 mol
during the hydrolytic procedure, 3.9 weight percent PVP was added to ensure a good integration
in the 5,0, matrix. The extremity of the Fabry-Perot cavity was dip coated with in the polymer
solution and the resulting film was cured at 100 °C for a 4 hour period. Figure 2 shows the
sensing head interferometric output during different stages of the fabrication process: before
polymer deposition; after polymer deposition and when submersed in an acetic acid solution.
Changes in the wavelength pattern and corresponding visibility are clearly visible that are due to

the changes in refractive index observed.
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In order to characterise the sensor structure, the coated fibre tip was immersed in a sample
solution and the interferometric output was first observed in an optical spectrum analyser (OSA)
while the concentration of acetic acid was changed. The sensing system was then tested for
dynamic response in a high sensitivity pseudo-heterodyne interferometric interrogation

technique.

SETUP CONFIGURATION

Figure 3 shows the experimental setup of the optical fibre sensor system for the detection of

carboxylic species using an OSA.

In this experiment, an erbium-doped wide spectrum source (100 nm), an optical circulator that
enables the analysis of the signal reflected by the Fabry-Perot cavity, and an Advantest Q8384
Optical Spectrum Analyser (OSA) with a maximum resolution of 10 pm were used. Due to the
sensitivity of the FBG to deformation and strain, and in order to avoid measurement errors while

handling, the sensor head was fixed to a suitable rigid support.

In order to characterise the behaviour of the sensor head according to the acetic acid
concentration (CH;COOH), the tip of the fibre was submerged in a container with deionised
water. Periodically, controlled amounts of acid were added to the water in order to gradually vary
the acid concentration in the 5~33% v/v range. Magnetic stirring was used to homogenise the

solution.

When interrogated with the OSA, the cavity presented an interference pattern that was sensitive
to the acid concentration. The gradual increase in the volume of the analyte caused an observable

shift of the interferometric fringes which is illustrated in Figure 4.

These results clearly indicate that the presence of the analyte creates a change in the refractive
index of the sensing membrane introducing changes in the optical path of the cavity and
consequently modifying the phase of the interferometric pattern. Most probably, the presence of
acetic acid in the solution makes the polymer to swell and this expansion is responsible for a

refractive index change, which is proportional to the analyte concentration.

Figure 5 represents the wavelength shift according to the acid concentration. A linear response of
the wavelength change with the acid concentration was found (R=0.989, where R is the
correlation coefficient of the linear regression).The increase in the acid concentration changes the

wavelength with a sensitivity of 2.71 pm/1% acid. The OSA tesolution (10pm) imposes a limit of
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detection approximately of 4% v/v. Even with high resolution spectrometers, the accuracy is
typically in the range of 1 pm. Therefore, direct spectral interrogation would impose a limit of
detection of roughly 0.4% v/v. However, the nature of the sensing mechanism enables high

sensitivity interferometric readout schemes to be implemented.

PSEUDO-HETERODYNE INTERROGATION TECHNIQUE

Figure presents the experimental setup of the sensor system using a pseudo-heterodyne
interrogation technique. This low coherence interferometry technique enables the measurement

of small phase variations in the Fabry-Perot cavity, thus increasing its sensitivity considerably.

In this experimental set-up, the optical signal reflected in the cavity is guided to a receptor
interferometer by the optical circulator. The receptor interferometer is a conventional fibre
Michelson where one of the arms varies its length with a linear translation stage in order to adjust
the optical phase delay with the sensor interferometer. The fibre on the other arm is wound
around a PZT ring that is modulated by a saw tooth waveform, with an 83 Hz frequency and
adapted amplitude in order to obtain an appropriate signal for the pseudo-heterodyne detection.
After adequate filtering, the measurement output arises as a phase shift on the sinusoidal carrier

signal, which can be retrieved using a lock-in amplifier.[11]

The pseudo-heterodyne interrogation enables the measurement of small phase variations on the
interferometer, and consequently, the detection of small changes in the volume of acid. In order
to demonstrate this possibility, the experiment was repeated for more diluted concentrations of

the acid.

Figure shows the response of the sensor system to more diluted concentrations of the target
specie. It was observed that the phase was changed by 1 degree for each 0.01% v/v change in the
concentration of acetic acid. The phase response was seen to depend linearly on the acid
concentration (R=0.999). The system also measures the amplitude of the generated carrier that is
proportional to the visibility. Although additional information could be extracted from visibility
measurements, the amplitude is also sensitive to any phenomenon that affects the optical power

level, reducing the reliability of such measurements.

Figure shows the reversibility of the sensor response, as well as the repeatability of the obtained
output. For this study, the sensing head was alternately placed in distilled water and an acetic acid

solution (1.5% v/v) for a controlled petriod of time (120 seconds). The resolution achieved by
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this system is approximately of 0.2% v/v of acetic acid, considering that the minimum detectable
value is provided by twice the signal standard deviation (2 0). Estimated response and recovery
times were approximately 6 seconds and 4 seconds, for the deionised water and the acid solution

(1.5%), respectively.

Due to some instability in the interferometric interrogation system arising from phase noise and
vibrations, the phase resolution of the readout setup was limited to approximately £4 deg
However, it is well known that in well stabilized similar systems is typically possible to obtain
resolutions in the range of 0.1 deg. Therefore, if proper stabilization of the readout
interferometer can be attained, the sensing system proposed here can increase its resolution by at

least an order of magnitude.

Potential problems of this sensing system include cross sensitivity to strain, temperature and
other volatile organic acids. The temperature and strain response arise from the FBG sensitivity
to these parameters. Therefore, proper packaging can be used to stabilized temperature and strain
without compromising the chemically sensitive tip. The cross sensitivity to chemical parameters,
on the other hand, which is the subject of ongoing work, must be dealt with by chemical

modification of the sensing layer or by use of protective/selective membranes.

CONCLUSION AND FUTURE WORK

An acetic acid sensor based on a fibre Fabry-Perot cavity set up by a Bragg grating and a polymer
cladding on the tip of the fibre was demonstrated. When exposed to the analyte, the sensor

presents an accentuated phase variation (linear and reversible).

With the pseudo—heterodyne interrogation, it is possible to obtain a significant gain in sensitivity
(~ 20 X) when compared to the direct observation of the spectrum with the OSA. A minimum
detectable value of 0.2% was obtained. This value can be increased by more than one order of

magnitude if the interferometric noise in the pseudo—heterodyne interrogation is minimised.

It is expected that future work improves sensor parameters, such as sensitivity, response and
recovery times, which can be achieved through the study of the sensor behaviour according to
the variation of the membrane manufacturing parameters. Sensitivity can also be improved with
the use of signal processing techniques. The optimised pseudo—heterodyne system will enable the
measurement of 0.06° variations, enhancing the discrimination of vatiations induced by the acid

and the variations of the refractive index.



78

This configuration has potential advantages such as the fact that it operates spectrally on the
telecommunication window (1550nm) and it does not use indicators, thus avoiding the problems
associated with leaching and bleaching. Also, this configuration is addressed in reflection and can
be also multiplexed in a network of sensors. The chemical modification of the sensitive layer will
allow the same sensing scheme to be applied to a variety of chemical parameters, enabling the
implementation of multiparameter/multipoint sensing networks to be used in a variety of

applications.
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ABSTRACT

A fiber optic sensing system for simultaneous measurement of refractive index and temperature,
based on a hybrid fiber Bragg grating/Long Period Grating arrangement is described. The
experimental results show that this setup has a good performance in terms of linearity and
sensitivity, the ratiometric output changes 4%/0.001RIU and 3.6%/°C, respectively. The sensor
resolution for refractive index is =0.2x10-5 RIU. The simultaneous measurement of refractive
index and temperature was demonstrated. The sensing configuration has the ability to be readout

in reflection and works in the telecommunications window.

INTRODUCTION

It is currently recognized that the measurement and control of physical, chemical and biological
parameters in natural environments is of large importance for ecosystems monitoring and
protection. In this context, the refractive index and temperature measurements in coastal and
estuary environments are required as part of a process directed to the health assessment of their

biodiversity. The refractive index has been used to measure salinity of seawater, detection of
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water pollutants and monitoring of water quality. In particular, the level of salinity is determinant
not only for the lagoon life species but it is also an indicator of water conductivity, a parameter
that is essential in the context of utilization of electromagnetic techniques for the study of tidal

dynamics by measurement of induced currents generated by huge masses of water in motion [1].

In this field, fiber optic sensors offer important advantages such as high sensitivity, small size and
capability for on-site, real-time, remote and distributed sensing. Optical fiber gratings, including
fiber Bragg gratings (FBGs) and long-period fiber gratings (LPGs), are key elements in many
optical telecommunications and sensing applications. They are characterized by a periodic index
modulation of the refractive index of the core of a single mode fiber (SMF), where LPG’s period
is much longer (hundreds of microns) than FBG’s period (typically half wavelength). This
structural difference results in devices with fundamentally different properties and with a strong

potential of application [2-4].

Several fiber gratings based sensors have been proposed. A simple Fabry-Pérot cavity with FBG
and fiber tip was demonstrated for refractive index (RI) measurement [5]. Another scheme, based
on two FBGs, was used for simultaneous measurement of temperature and salinity, where one of
the FBGs presents a smaller diameter of the cladding allowing greater interaction of the
evanescent field with the surrounding liquid [6]. Other FBG techniques based on the application
of specific coatings have also been studied. For example an FBG coated with a hydrogel has been
demonstrated as a salinity sensor [7], another system comprehending two FBGs, one coated with
a polyimide sensitive to the refractive index and another with a temperature sensitive acrylate

polymer was used for simultaneous measurement of temperature and salinity [8].

Other fiber optic sensors for salinity incorporating LPGs have been developed. For instance, a
single LPG has been used as a sensitive refractometer [9]. A more advanced LPG based
interferometric configuration was also demonstrated [10]. Other examples include a system with
two LPGs where one is etched, enabling the simultaneous measurement of temperature and
salinity [11]. Moreover, the coating of LPGs with thin films to increase sensitivity to
environmental parameters has also been the subject of study [12]. Another type of refractometric
fiber optic sensors has been used for measurement of salinity such as the use of Surface Plasmon
Resonance (SPR) techniques which offer very high sensitivity [13, 14]. Nevertheless, these
configurations are readout in transmission or require etching processes which introduce fragility

in the fiber sensot.
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In this paper we demonstrate an alternative configuration for simultaneous measurement of
refractive index (n) and temperature based on a hybrid system with one LPG for refractive index

sensing and two FBGs for dynamic interrogation system and temperature compensation.

EXPERIMENTAL

The hybrid FBG/LPG sensor and detection system are shown in the Figure 6.. This setup was

used for simultaneous measurement of temperature and strain [15]. The sensing head consists of
three gratings, one LPG with period /A = 395Um (written by electric-arc technique) and center
wavelength A, ,,=1545nm, and two FBGs (written by UV-phase mask technique), with center

wavelengths A, =1540nm and A.;,,=1550nm, respectively. The gratings are arranged as
depicted in figure 1, the first grating is the LPG and next were the two FBGs where the relative
spectral position of each grating was chosen in order to have one reflection peak on each side of
the LPG resonance. The inset in Figure 6 shows also the relative spectral position of the gratings

and their behavior for two different refractive indices.

With the proposed configuration, the resonant peak of the LPG shifts in wavelength in
accordance with the variations of the n of the surrounding medium. This perturbation thus
changes the intensity of light reflected by the two FBGs. The n measurement can be obtained in
reflection, by simple calculation of the ratio between the intensities reflected by the two FBGs.
This ratio is proportional to the wavelength shift, and thus to the external refractive index, but is
independent of any other optical power fluctuations. Temperature, on the other hand can be
obtained by monitoring the shifts of the center wavelength of either one of the FBGs. The
temperature and refractive index response of the LPGs were previously measured and were
approximately 98 pm/°C and 95 pm/0.001RIU, respectively. The sensing scheme shown in
Figure 6 was implemented to test and characterize the hybrid configuration. An erbium doped
fiber broadband source that emits in the 1550 nm range was used. The power spectrum was
measured with an optical spectrum analyzer (maximum resolution of 10 pm). In the distal end of
the sensing head, index matching gel was used in order to avoid Fresnel reflection. For
calibration, the sensing head was immersed in samples of water mixed with different percentages
of ethylene glycol, at constant temperature (20°) to provide for refractive index standards. The
liquid samples were previously characterized by an Abbe refractometer using the sodium D line

(589 nm) [6]
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RESULTS AND DISCUSSION

Figure 7A presents the modulation of the optical power reflected by FBG, which was caused by
the shift of the LPG resonance as consequence of the changes in the n of the surrounding
medium. As the refractive index increases, the LPG resonance starts to overlap the FBG,
resonance, and the power reflected by FBG1 is attenuated. As expected, the central wavelength
of the FBG spectrum is independent of the refractive index changes. Figure 2 B) illustrates the
spectrum behavior of the FBG, spectrum when the sensing head is subjected to an increase of
temperature. In this case not only the wavelength shifts towards longer wavelengths, but is also

attenuated due to the interaction with the LPG resonance.

In order to analyze the refractive index variation, a normalized power ratio of the two FBGs was
defined (R = I,-1,/1,+1,), where I1 and 12 are the reflected intensities of FBG1 and FBG2,
respectively. In Figure 8 the responses of the R parameter as a function of the refractive index
variation is shown, together with the measurement of the center wavelength of FBG2. It is
obsetrvable a linear variation of the R parameter against the n variation (4%/0.001RIU). On the
other hand, the wavelength shift of FBG, is negligible, and is probably due to minute

temperature fluctuations.

To obtain the resolution in the measurement of refractive index, the sensing head was subjected
to a step change of n (Figure 9). From this approach, a refractive index resolution of = 2x10-6

was obtained considering a minimum detectable signal of 2 times the standard deviation.

For temperature characterization, the sensing head was immersed in distilled water. Figure 5
shows the optical spectra of FBG, in response to temperature changes, in the range of 5°C to
31°C, where a variation of 9.30 pm/°C was observable. The expected vatiation of the refractive
index with temperature is very low and approximately 0.2%10°/°C [16]. Nevertheless, due to the
wavelength shifts of both the FBGs and the LPG, the R parameter is affected by temperature
(3.6%/°C). The responses of the R parameter and of the Ay, to temperature variations are

shown in Figure 10.

The dual response of the FBGs power ratio (R parameter) and the FBG2 wavelength allows us to

write a conditioned system of two equations for An and AT, given in matrix form:

[ - nRKm[ Kra KTR “Al
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where K ; and K, the matrix coefficients, are the slopes of the lines represented in Figures 3

and 5, respectively [17].

AT] 1 0 —39.87 5] [ ARA]

Anl T Z0370-0.0093 0.2 x 10"

From the R parameter and the FBG, wavelength responses, this equation allows recovering the
refractive index and the temperature without ambiguity. To test this concept, simultaneous
changes in temperature and refractive index were induced in the sensing head. Figure 11 presents
the results of the simultaneous measurement of temperature and refractive index using the matrix
method. For the refractive index, the results were also compared with the measured ones by the

Abbe refractometer. As it can be seen they are in good agreement.

CONCLUSION

A compact sensing head based on the hybrid system LPG/FBG has been described. Its capability
to the simultaneous measurement of refractive index and temperature has also been
demonstrated. The sensing configuration exhibited n linear response with sensibility of
4%,/0.001RIU and resolution of 2x10°. The sensing configuration has the ability to be readout in
reflection. Therefore measurements can be performed using standard FBG interrogation units
while having the advantage of the evanescent sensitivity of LPGs. Therefore it has good
characteristics for application in salinity measurements, or for detection of pollutants and other
chemical substance, provided the sensitive region is coated adequate chemically sensitive

membranes.
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Simultaneous Measurement of Refractive Index
and Temperature Using a Hybrid FBG/ LPG
configuration

C. Jesus, P.A.S Jorge, P. Caldas, J M Baptidta Shntos

In this paper we demonstrats alternative configuratit

Abstract — A fiber optic sensing system for simultaneous for simultaneous measurement of water salinity
measurement of refractive index and temperature, bged on  temperature based on a hybrid system with one IRGRI
hybrid fiber Bragg grating / Long Period Grating was described. sensing and two FBGs for dynamic interrogation system
The experimental results show that this setup has aood t t tiofh f EBG technol
performance in terms of linearity and sensitivity. .empera “_fe compensa lo_ e us_,e 0 ) echnology

interrogation enables this configuratian be readout

Index Terms — Long-period grating (LPG), fiber Bragg reflection using standard FBG interrogation units.

grating (FBG), optical fiber sensor, refractive incex (RI)
measurement, temperature measurement. II. EXPERIMENT AND INTERROGATION SCHEME

The hybrid FBG/LPG sensor and detection systen
shown in the Figure 1. The sensing head consists on

T is currently recognized that the measurement and Comﬂ?btings, one LPG with periol = 395.m (written by electri

of physical, chemical and biological parameters in naturak:) and center wavelength» of 1545nm, and two FB
environments is of large importance for ecosystemg§ itten by UV-phase mask technique), with cen
monitoring and protection. In this context, salinity ar:%?;velengths Ae;=1540nm  and As,=1550nm. The FBG
tem_perature measure_ments in  coastal gnd estu r¥tvelengths were chosen in order to have one reflectior
environments are required part of a process directed to each side of the LPG resonance. as shown in the ir
health assessment of their biodiversity. In particulardkel figure 1. A broadband source that erlnits in the 1550amger
of salinity is determinant not only in the lagoon Ifpecies | - sed The power spectruvas measured with an opti

but aIsp |qd|cator of water condqct|y|ty, a parameter that spectrum analyzer (maximum resolution of 10 pim)the en
essential in the context of utilization of eIectromagnen(o‘f the fiber index matching gel was used in order to ¢
techniques for the study of tidal dynamics by measurewofent Fresnel reflection

induced currents generated by huge masses of water S Z

I. INTRODUCTION

motion[l]. BBS }__P- (:)\ = T —— cl?]ié ﬂﬁlﬁé
o / PAT, PAZ e ey e Il_l
In this field, fiber optic sensors offer important adweayes lw = I
such as high sensitivity, small size and capability foisite, !

real-time, remote and distributed sensing. Optical fibe

gratings, including fiber Bragg gratings (FBGs) and long

period gratings (LPGs), are very important for optiCagigure 1 The experimental setup.

telecommunications and sensing application. They consist of a

periodic index modulation of the refractive index of theecorwith the proposed configuration, the resonant peak c

of a single mode fiber (SMF), where LPG’s period iscmu LPG, shifts in wavelength in accordance with the variatid

longer than FBG'’s period. [2]. the RI of the surrounding medium. This perturbation

changes the intensity of light reflected by the tB®Gs (se

Several fiber gratings based sensors have been proposedigure 2). The Rl measurement can be obtained in refle

simple Fabry-Pérot cavity with FBG and fiber tip wassimply calculating the ratio of the two FBGs inten:

demonstrated for RI measurement [4]. Also a dual LPG senstgmperature, on the other hand can be obtained by mon

for RI/Temperature discrimination was reported [5]. Othethe shifts of the center wavelength of one of the FBGs

techniques using FBG with etched cladding for simultaneotmpersure and refractive index response of the LPG

measurement of salinity and temperature have also bgsmviously measured to be approximately 98 pm/°C ar

developed [3]. Nevertheless, these configurations are readput/0,001RIU respectively.

in transmission or require etching processes whiatodote

fragility on the fiber.
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temperature (20°). The liquid samples were characterized by e,

an Abbe refractometer using the sodium D line (589 nin) [3

It is observable a substantial variation of the intertitpe
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Figure 4. Temperature response for the sensing head

reflected power of the FBGs (Figure 2) as consequence of theThe dual response of the FBG power ratio and the
changes in the RI of the surrounding medium. As expectetiavelength allows us to write a conditioned system a
the central wavelength of the FBGS spectrum is independemuations foARI AT, given in matricial form in (1), where t
of the refractive index changes. Figure 3 shows de normalizeghtrix coefficients are the slopes represented in Figues®
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This equation allows recovering from the collected sigria

refractive index and the temperature without ambiguity.

Il. CONCLUSION

A compact sensing head based on the hybrid s
LPG/FBG has been described. Its application to
simultaneous measurement of salinity and temperatur
also been demonstrated. The sensing configuration eat
favorable characteristics likexcellent resolution an linear
and the ability to be readout in reflection.

To obtain the resolution achievable with this system @& th

measurement of refractive index, the sensing head was
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ACRONIMOS

Acido acético

Diéxido de Carbono

Conductivity, Temperature and Depth

Eurorean Union (Uniao Europeia)

Fiber Bragg Grating (Rede de Bragg)

Fabry-Pérot

Acido fluoridrico

Integrated Pollutant Control (Controlo integrado de polui¢ao)
Low Coerence Source (Fonte de baixa coeréncia)

Light Emiting Diodo (Diodo emissor de luz)

Long Period Grating (Rede de periodo longo)
Methyltriethoxysilane

Optical Circulator (Circulador Optico)

Optical Path Diference (Diferenga de percursos 6pticos)
Optical Spectrum Analyzer (Analizador de Espectros Opticos)
Poli-vinil Pirrolidone

Transdutor piezoeléctrico

Refractive Index Unit (Unidade de indice de refracgao)
Single Mode Fibre (Fibra Monomodo)

Surface Plasmon Resonance

Tetraetoxisilano

Tetrametoxisilano

Translation Stage

Ultravioleta

Expendable Conductivity Temperature Depth



Analito
Bleaching

Campo Evanescente

Dip-coating

Etching
Grating
Hidrofilico

Hidrof6bico
Imobilizagao

In Situ
Leaching

Mesurando
Polimerizagao

Selectividade
Silane

Sol-gel

Spin-coating

Spin-off

GLOSSARIO

Parametro a medir (Sinonimo de mesurando)

Acgao de branquear. Associado a indicadores de cor
normalmente utilizados em sensores de fluorescéncia e
absorcao.

Regiao do campo que se forma devido a um fenémeno de
difrac¢ao de parte da luz que viaja no nucleo passa para a
bainha gerando.

Técnica que refere-se a imersio de um substrato (ou fibra)
num recipiente que contem o material de revestimento, o
substrato e seguidamente retirado do recipiente.

Técnica quimica que utiliza acido para corrosao da fibra.
Termo utilizado para referir as redes em fibra 6ptica
Designacao de um grupo de coldides que mostram afinidade
para com a agua. Designa também um agrupamento atémico
dentro de uma molécula que apresenta as caracteristicas de
afinidade para com a agua

Definiciao contraria a hidrofilico.

Processo quimico - fisico para fixar um indicador numa
matriz de sol-gel.

Expressio latina que significa no seu lugar normal, na
posi¢ao habitual, que se mantém no ponto de origem
Processo de extraccao de uma substancia de sélido através da
sua dissolugao num liquido (lixiviagao)

Parametro submetido a medicao.

E o processo quimico pelo qual os reactivos, monémeros
(compostos de baixo peso molecular) se agrupam
quimicamente entre si, dando lugar a uma molécula de
grande peso, chamada polimero.

Habilidade de um sensor para responder a um mesurando
em especifico.

E um composto quimico com a férmula quimica SiH,. E
analogo ao silicio de metano

Processo de obtencao de materiais inorganicos ou hibridos
(organico — inorganicos) na qual ocorrem as reacgdes de
hidrélise e condensagao do precursor para a formagao de
particulas de tamanho coloidal (sol) e posterior formacao da
rede tridimensional (gel).

Consiste em, depositar gotas da solu¢do que contem o
material de revestimento, sobre um substrato que apresenta
um movimento de rotacio

E um termo em inglés utilizado para descrever uma nova
empresa que nasceu a partir de um grupo de pesquisa de uma
empresa.
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