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Resumo

Apresenta-se neste trabalho a determinacdo experimental das caracteristicas de um feixe
infravermelho de um dispositivo espectrométrico comercid (BIO-RAD FTS 60A). Ege
equipamento € utilizado para a identificagdo de propriedades radiativas de materiais
semitransparentes. As medidas redizadas visam a determinacdo da homogeneidade espacial do
campo de intensidade radiativa e do angulo de divergéncia do feixe.
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1. INTRODUCAO

A determinacéo experimental das propriedades radiativas de materiais semitransparentes e
difusores (espessura 6tica, albedo e funcdo de fase) nem sempre € realizada de maneira direta,
isto & geramente € necessario um modelo baseado na equacdo da transferéncia de calor por
radiacdo considerando situagcdes experimentais como condigdes de contorno do problema
analitico/numérico. Na maioria dos casos da literatura, considera-se um feixe Infravermelho
(IR) incidindo sobre a superficie da amostra de maneira uniforme, segundo uma hipotese de
geometria unidimensional, exemplos sfo os trabalhos de Silva Neto e Ozisk (1992),
Glicksman. et al. (1987), Uny (1986), Nicolau (1994), Doermann (1995) e Henry et al.
(1997). Entretanto, a condicdo de uniformidade da intensidade do feixe sobre a amostra nem
sempre € facilmente obtida em funcdo das caracteristicas de construcéo dos equipamentos
disponiveis comercialmente. Existem dois tipos basicos de equipamentos. O primeiro baseia-se
no principio da dispersdo de um feixe IR proveniente de um corpo negro (policromético) por
um prisma, ou rede de disperséo, sendo a leitura do sinal realizada passo a passo para cada
comprimento de onda. O segundo tipo, sdo os espectrémetros a transformada de Fourier
(FTIR) (Griffiths, 1975) que, segundo seu principio de funcionamento baseado na
interferdmetria, realizam a medi¢do de toda a banda espectral IR simultaneamente. Além de
possibilitar uma medicdo num tempo muito maior, a utilizacdo de um FTIR fornece um sina
com maior intensidade e também mais uniforme.

Para a determinacdo das propriedades radiativas de materiais semitransparentes difusores,



como |a de vidro ou espuma de carbono, o Laboratério CETHIL (Centre de Thermique de
Lyon, Franca) dispbe de um FTIR de fabricagdo BIORAD, modelo FTS60A. Neste trabaho
apresenta-se a técnica de medicéo adotada na determinacéo das caracteristicas do feixe IR.

2. DESCRICAO DO DISPOSITIVO

O equipamento BioRad FTS60A baseia-se no principio do interferébmetro de Michelson.
Sua banda de medic&o situa-se entre 1,5 e 25 um. O espectrémetro é composto por: umafonte
de radiacdo congtituida de um filamento de cerémica aquecida a 1300°C (emissdo tipo corpo
cinzento); uma lamina separadora de KBr onde o processo de interferéncia é realizado; um
sensor HgCdTe (também chamado MCT) de banda larga. O sensor dispbe de um sistema de
pré-amplificagdo linearizado eletronicamente pelo proprio fabricante. Existe ainda a
possibilidade de utilizar uma segunda fonte (lampada halogénea), contudo faz-se necessario
substituir a lamina separadora de KBr por outra em Quartzo (1,0 a 2,5 pum), este conjunto
permite um ainhamento facil pois pode-se visualizar o trajeto 6tico do feixe. Na Fig. 1 vé-se 0
esguema da montagem com o espectrometro FTIR e, ao lado, o goniébmetro onde é
posicionado a amosra para medicbes BRDF/BTDF (Bidirectional Reflectance or
Transmittance Distribution Function) (Nicolau, 1994).
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Figura 1. Montagem com o espectrémetro FTIR

O feixe IR, apbs partir da fonte ceramica, é refletido pelo espelho MS1, formando uma
imagem sobre um diafragma. A fonte IR de 7 mm de diémetro esta localizada a uma distancia
de duas vezes a focal, fus;, do espelho MS1. O diafragma é um disco no qual existem 4 furos
de diametros diferentes, que condicionam o angulo de divergéncia do feixe incidente sobre a
amostra. O diafragma encontra-se na posi¢céo focal do espelho esférico MS2. Desta maneira, 0
feixe torna-se quasi-paralelo (angulo de divergéncia muito pequeno), com um semi-angulo de
divergéncia 6,. A equagéo relacionando o valor de 8, com a distancia focal, fus, do espelho
MS2 e do raio do diafragma R; é (Nicolau, 1994):

R
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A Tabela 1 indica os vaores dos semi-angulos de divergéncia 6, para cada resolucéo, ou
didmetro, do diafragma do equipamento FTS 60A. A relacdo entre didmetro do diafragma e
resolucdo do aparelho é devido ao fato que para uma boa resolucéo, deve-se limitar o angulo
de divergéncia do feixe (Griffiths, 1975).

O feixe IR quando chega na lamina separadora € dividido em dois onde sdo em seguida
refletidos pelos espelhos (fixo e mdvel) e novamente recombinados na lamina separadora.
Desta maneira, provoca-se um processo de interferéncia devido as diferencas de trajetéria dos
dois feixes. Esta sinal, chamado interferograma, € medido pelo sensor MCT em fungdo da
posicéo do espelho mével (sinal modulado). Aplicando-se uma FFT (Transformada rapida de
Fourier) sobre o interferbgrama obtém-se 0 espectro de emisséo da fonte IR. Na Fig. 2 vé-se
uma curva de emissao tipica obtida, bern como seu nivel de ruido.

ApOs passar pela lamina separadora, o feixe IR € enviado para o exterior por um espelho,
onde situa-se o dispositivo goniométrico que suporta a amostra e 0 sensor IR, por uma janela
situada na latera do aparelho. Para efetuar esta tarefa pode-se empregar um espelho plano ou
um esférico. Nicolau (1994) utilizou inicialmente um espelho esférico (focal=500 mm) com o
intuito de reduzir ligeiramente o angulo de divergéncia do feixe IR, concentrando-o sobre a
amostra.

Tabela 1. Resolucéo, didmetro do diafragma e semi-angulo de divergéncia 6,

Resolucéo Diametro [mm)] )
Open 7,0 2,23°
2 cml 4,0 1,27°
1cml 2,7 0,86°

0,5cmrl 1,25 0,40°

As medicdes de intensidades radiativas sdo efetuadas pelo conjunto sensor MCT/espelho
esférico, M$4, stuado no brago do gonidmetro. Este sistema, com a gjuda de uma unidade de
rotacdo acionada por motor de passo, rediza medicdes para diferentes diregdes, e néo somente
na direcdo de incidéncia. Outra possibilidade do sistema € de rotacionar a amostra em relacéo
ao feixe incidente, diminando-se a hipétese de smetria azimutal (Moura, 1998). O espelho
esférico M4 (fuss=150 mm) tem a funcdo de limitar o angulo de deteccdo, conforme a
seguinte equagao:

0, = arc'[ani (2
MSA

onde Ry é 0 raio da érea sensivel de deteccdo do sensor (Ry = 0.5mm), sendo o sensor
posicionado na focal do espelho esférico. O valor obtido nesta montagem é de 0.19°
resultando numa boa resolugdo angular, quando comparado aos angulos de incidéncia da
Tabela 1.

O espectrémetro FTS 60A dispde ainda de um laser He-Ne (632,8 um) com a funcéo de
redizar o alinhamento dindmico do conjunto 6tico, bem como de servir de referéncia para o
posicionamento do espelho méve. Este laser dispbe de uma lente divergente que aumenta o
seu diametro para aproximadamente 10 mm. O laser encontra-se atras do espelho MS2 o qual
possui um furo no seu centro deixando passar o feixe He-Ne. O feixe laser e IR realizam o
mesmo trgjeto otico, até o espelho MP2, o qua possui também um furo no centro, permitindo
desta forma a saida do feixe de ainhamento, incidindo finamente sobre trés diodos laser



dispostos de forma triangular. A presenca deste furo, embora necess&ria, provoca
heterogeneidades no feixe IR que serdo demonstrados a seguir.

Em condi¢Bes ideais o feixe IR incidente sobre a amostra deve ter um angulo de divergéncia
muito reduzido, para possuir caracteristicas proximas a de um feixe paralelo. Entretanto, sabe-
se quanto menor sua divergéncia, menor sera a quantidade de energia disponivel a ser medida
pelo sensor. O fluxo de radiagdo espectral € expresso pela equacéo:

a,, =1 ,dw, cosb, ©)

onde |, é a intensidade radiativa espectra, da, é 0 angulo sdlido de divergénciado feixee g é
0 angulo de incidéncia do feixe sobre a amostra (no caso de simetria azimutal 6, =0°).

6 : :
5 /"\-M‘\
3 4
2 7
o 3
2 > 11/
04
1
0
=)
S 004
2 | . -
G 008 Valor Médio =0.0015% [
g 002 Desvio Padrdo=0.002% | —
2 001
g
= 0,00 A M ANAas MM A
2 4 6 8 10 12 14 16

Comprimento de onda [um]

Figura 2. Distribuicdo de energia e o nivel de ruido para o espectro de base, em funcéo do
comprimento de onda

3. ENSAIOSREALIZADOS

Além de um angulo de divergéncia reduzido o fluxo radiativo sobre a superficie da amostra
deve ser constante, garantindo a hipétese de problema unidimensional. Um dos objetivos desta
avaliacdo é comparar as caracterigticas obtidas, sgja utilizando um espelho plano na janela de
saida do espectrémetro (MP3), sgja utilizando um espelho esférico nesta posicdo (MS3).
Descreve-se a seguir a caracterizacdo experimenta do feixe IR.

3.1 Determinacgéo da uniformidade do feixe IR

Para determinar a uniformidade do feixe IR sobre a amostra, utilizou-se o sensor MCT
posicionado no plano normamente ocupado pela amostra, recebendo diretamente o feixe IR,
sem a utilizagdo de algum espelho de concentracdo. Um suporte permite deslocar 0 sensor nos
dois eixos ortogonais a direcdo de incidéncia Como a érea do sensor MCT (diametro de 1
mm) é muito menor que a &ea do feixe incidente, obtém-se uma boa resolucdo espacial.

Mede-se 0 sinal méximo detectado pelo interferograma (em Volt), antes da aplicacdo da
transformada de Fourier.



As Figs. 3 a5 apresentam as medicOes realizadas com o espelho plano para as aberturas de
open, 2 cm™ e 0,5 cm™. A posicdo (X=0 cm e Y=0 cm) é eixo Gtico obtido através do
adinhamento, para uma abertura de 2 cm™. As curvas do sinal 30 representadas em dois
formatos, uma indica a iluminagcdo obtida sobre uma folha de papel quando se utiliza alamina
separadora de quartzo para materializar o caminho o6tico do feixe. O segundo formato € o
gréfico 3-D do sinal medido, indicando melhor aformado feixe.

Os resultados obtidos para a posi(;ao open mostram que o feixe € mais intenso na sua
porcdo inferior. Isto € devido a existéncia de um gradiente térmico na fonte ceramica
Visualmente observa-se que a resisténcia ceramica (na forma de 3 espiras) tém segdes com
temperaturas diferentes. Com areducdo do didmetro do diafragma, este efeito € menos visivel
e a intensidade méxima do feixe encontra-se proxima do eixo de alinhamento. Entretanto,
reduzindo-se o didmetro do diafragma, o feixe torna-se menos uniforme.

A Fig. 5 mostra claramente a influéncia dos furos existentes nos espelhos MS2 e MP2. Para
uma abertura menor (0,5 cmi') a superficie iluminada do espelho MS2 é menor, Fig. 1, e esta
influéncia torna-se mais importante.

As Figs. 6 a 8 mostram as mesmas medi¢es que as anteriores, mas agora utilizando um
espelho esférico. Na Fig. 6 pode-se observar a imagem do trés filamentos da fonte IR (uma
imagem da fonte é formada a 230 mm do espelho esférico, sendo que o0 porta amostra
encontra-se a 500 mm). Reduzindo o diafragma o feixe torna-se muito concentrado.

3.2 Determinacéo do angulo de divergéncia

O angulo de divergéncia do feixe IR € um parametro importante na definicdo da quadratura
utilizada (Moura, 1998). Em principio, este angulo € definido pelo raio do diafragma e pela
focal do espelho MS2, equacéo 1. Entretanto, pode-se obter o angulo de divergéncia de
maneira experimental, medindo-se as intensidade radiativas do feixe, rotacionando-se o brago
do sstema de deteccdo. Este sistema integra a energia recebida das intensidades radiativas
dentro do angulo de deteccdo 6;, equacdo 2. Em principio os vaores deveriam ser constantes
para 0°<6<6,-6;.
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Figura 3. Espelho plano com o diafragma na posi¢éo open

Para o célculo do angulo de detecgdo, equacdo 2, 0 sensor deve ser posicionado na posicao
focal do espelho esférico MS4. Contudo, o procedimento de alinhamento utilizado por Nicolau
(1994) e Doermann (1995) baseava-se no deslocamento do sensor de alguns milimetros de
maneira a obter-se um sinal de maior intensidade.



A utilizacdo de uma lamina em quartzo para efetuar o ainhamento permitiu a visualizacéo
dos pontos de concentracdo do feixe sobre 0 sensor. Utilizando o espelho plano MP3, obtém-
se uma imagem do diafragma a 160 mm do espelho M$4 com um diémetro de 7 mm para a
posicéo open. As espirais da fonte IR sdo novamente visiveis e como a superficie de deteccéo €
menor que aimagem, tende-se aregular o espelho M$4 de maneira a posicionar a superficie de
deteccdo na espiral de maior intensidade. A uma posicdo de 170 mm do espelho M$4 aparece
uma imagem do espelho MS2, sendo visivel o orificio deste espelho (regido néo iluminada). A
andlise com o espelho esférico MS3 é similar, mas a imagem da fonte é formada a uma
disténcia de 195 mm. Isto explica a necessdade de afastar o sensor de sua posi¢éo foca para
obter-se um ganho de sinal.
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Figura 5. Espelho plano com o diafragma na posi¢do 0,5 cm™
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Figura 6. Espelho esférico com o diafragma na posi¢éo open
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Na Fig. 9, vé-se as medidas realizadas para os quatro diferentes diafragmas, para o espelho
plano MP3. O sensor n&o localiza-se no plano focal do espeho M$4 mas sm na posicéo de
imagem da fonte (160 mm). O angulo de divergéncia do feixe obtido experimentalmente esta
em concordancia com os listados na Tabela 1. Na Fig. 10, observa-se que com a utilizagdo do
espelho esférico MS3 a divergéncia do feixe aumenta. Nesta configuragéo o sensor localiza-se
aumadistancia de 195 mm de M $4, sobre aimagem da fonte.

As Figs. 11 e 12 mostram o efeito da posicdo do sensor na determinagdo experimental do
angulo de divergéncia para uma resolucdo de 2 cm™. Para o espelho plano MP3, a posicéo 0
mm (sobre o plano imagem da fonte) ndo é a posicdo aonde o sinal é mais elevado. Um
deslocamento na diregdo do espelho M$S4 (diregcdo positiva) reduz a intensidade do sinal. Na
direcdo negativa, 0 sind aumenta e para as posi¢oes mais distantes aparece a formagéo de um
orificio. Para a Fig.12 nota-se 0 mesmo efeito, agora utilizando o espelho MS3. Novamente
observa-se que a posicdo 0 mm ndo é a posicdo onde ocorre 0 maximo do sinad, mas o
desocamento do sensor ndo demonstrou a existéncia de um orificio. Neste caso,
provavelmente o sensor esta situado numa posicdo inferior a regido do furo, pois caso
contr&rio, o sinal medido seria muito fraco.
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Esta andlise realizada sobre a ¢tica do feixe IR do BioRad FTS 60A permitiu verificar a
influéncia da abertura do diafragma e do tipo de espelho utilizado na janela de saida deste
espectrometro. Verificou-se nos ensaios que embora o espelho esférico forneca uma maior
guantidade de energia difusa, em contrapartida ele ocasona um aumento do angulo de
divergéncia. Conclui-se entdo que o espelho plano é mais préximo das condi¢des idealizadas
no modelo 1-D.

Na sequéncia deste trabaho faz-se necessario um estudo de sensibilidade na identificacéo de
pardmetros. Um outro ponto necessario € o desenvolvimento de um codigo em geometria
cilindrica bidimensional para calcular os erros devido a ndo-uniformidade do feixe incidente.
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