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Resumo

O monitoramento de propriedades térmicas em liquidos é uma importante e complexa
tarefa, amplamente aplicada em processos industriais. Tal importancia se deve ao fato das
propriedades térmicas dos fluidos (utilizados em processos industriais) estarem diretamente
relacionadas a eficiéncia nas operagoes. Em operagoes de refino de éleo bruto, por exem-
plo, pardmetros como temperatura, viscosidade e condutividade térmica relacionam-se
diretamente com a eficiéncia volumétrica do 6leo. Nessas operacoes, solucoes Opticas,
como sensores em fibra, vém sendo largamente desenvolvidas, pois, além de serem in-
trinsecamente seguros, possuem ainda caracteristicas como: imunidade a interferéncia
eletromagnética, compacidade, capacidade de multiplexagao e estabilidade quimica. Em
medicoes térmicas, métodos estaciondarios e transientes sao majoritariamente projetados
para o uso de componentes alimentados por corrente elétrica. Apesar disso, alguns des-
ses métodos, como o Modified transient plane source (MTPS), admitem modificagoes, a
depender das caracteristicas da aplicacao. Assim, este trabalho apresenta um sistema
em fibra optica para medicao de densidade, calor especifico e condutividade térmica em
liquidos, baseado no método MTPS e nas FBGs. Para a tarefa, foi desenvolvida, a principio,
uma metodologia de caracterizacao de FBGs, que permite um controle automatico dos
equipamentos de coleta de dados, além da caracterizacao simultdnea de varias FBGs.
Em seguida, um sistema 6ptico de medicao de densidade baseado em diafragmas é pro-
posto. O sensor (com sensibilidade 0,025 nm/kPa) é construido a partir de duas FBGs,
sendo uma delas embutida no diafragma e a outra, usada para compensar a variacao
de temperatura no liquido. Além disso, o material dos diafragmas (borracha nitrilica) é
resistente a corrosao e quimicamente estavel, podendo ser aplicado em liquidos como o
petroleo bruto. Para estimativas de calor especifico e condutividade térmica, uma FBG
(com sensibilidade 11,5 pm/°C e coeficiente de correlagao R* = 0,9999) é utilizada em trés
experimentos, nomeados experimento no tanque, no Béquer e na proveta. As estimativas
obtidas evidenciam a repetibilidade e reprodutibilidade do sistema, além da possibilidade
de ajustes de acurdcia através de uma constante de calibragdo. Por fim, sdo apresentadas
analises da poténcia térmica, que mostram uma necessidade minima de poténcia térmica

para reduzir o impacto das perdas de convec¢ao no método.

Palavras-chave: Densidade. Condutividade Térmica. Calor Especifico. Sensores 6pticos.

Redes de Bragg em fibra.






Abstract

The monitoring of thermal properties in liquids is an important and complex task, widely
applied in industrial processes. Which highlights this importance is the fact that thermal
properties of fluids are usually related with the efficience of these industrial processes. In
crude oil refining operations, for example, parameters such as temperature, viscosity and
thermal conductivity are directly related to the volumetric efficiency of the oil. In these
operations, optical solutions, such as fiber sensors, have been widely developed due to their
intrinsic operation, in addition to characteristics such as: immunity to electromagnetic
interference, compactness, multiplexing capacity and chemical stability. For the thermal
measurements assessment, stationary and transient methods are mostly designed for
electrically-powered components. Despite this, some of these methods, such as Modified
transient plane source (MTPS), admit physical modifications in their design, depending
on the application demands. Thus, this work presents an optical system for measuring
density, specific heat and thermal conductivity in liquids, based on MTPS and fiber
Bragg gratings. For the task, a methodology of characterization of FBGs was developed,
which allows an automatic control of data collection, in addition to the simultaneous
characterization of several FBGs simultaneously. Thereafter, an optical diaphragm-based
system is proposed for the task of measuring density. The sensor (with sensitivity of
0,.025 nm/kPa) is constructed with two FBGs, in which one is embedded between the
diaphragms and the other is used to compensate the liquid temperature variation In
addition, the diaphragm material (nitrile rubber) is corrosion resistant and chemically
stable, which enables operations in liquids such as crude oil. For the estimation of specific
heat and thermal conductivity, an FBG (with sensitivity of 11,5 pm/°C and determination
coefficient R? = 0,9999) is applied in three experiments, named tank, beaker and test
tube. The results show the repeatability and reproducibility of the system, in addition to
the possibility of accuracy adjustments through a calibration constant. Finally, an analysis
of thermal power and flexibility of the methodology are performed, describing the heat

distribution in the setup and the possibility of constructing a liquid detection system.

Keywords: Density. Thermal conductivity. Specific heat. Optical sensors. Fiber Bragg

gratings.
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1 Introducao

Este trabalho apresenta o desenvolvimento de um sistema 6ptico de medigoes
térmicas, baseado em um sensor diafragma, no método MTPS (do inglés, Modified Transient
Plane Source) e nas redes de Bragg em fibra (FBG, do inglés Fiber Bragg Gratings). A
metodologia apresentada permite estimar densidade, calor especifico e condutividade
térmica em liquidos de maneira segura (por nao usar corrente elétrica para realizar as
medigoes), sem por em risco operagoes com fluidos inflaméveis, como ocorre por exemplo na
industria de dleo e gés. Por se tratar de uma estrutura éptica baseada em FBGs, o sistema
permite ainda implementacoes como medicoes quasi-distribuidas e multiparamétricas a

partir de uma mesma sonda.

1.1 Motivacao

O sensoriamento é um processo que pode ser aplicado a diferentes areas de conheci-
mento. Sejam em procedimentos industriais, médicos, quimicos, agricolas ou até por meio
de dispositivos IoT, sensores eletronicos e 6pticos atuam com a finalidade de monitorar e
corrigir diferentes processos, atribuindo-lhes maior eficiéncia e seguranca (HEIKENFELD
et al., 2018). Uma vez que a corre¢ao de falhas operacionais depende deste monitoramento,
¢ importante que a tecnologia de sensores esteja presente nas diversas areas industriais, em
especial aquelas de maiores impactos econoémicos (SCHUTZE; HELWIG; SCHNEIDER,
2018).

Na industria de 6leo e gas, por exemplo, um sensoriamento térmico ineficiente em
operacoes de tratamento do 6leo bruto pode resultar em perdas ambientais e economicas.
Nessas operacoes, a coleta de dados por meio de sensores, seja em tempo real, seja através
da retirada de amostras, fornece as informagoes necessarias para o controle de qualidade do
6leo (MARTIN; COLPITTS, 1996). Vale ressaltar que a coleta de dados nesses ambientes
deve ser realizada com cautela, devido ao perigo de explosao e contaminacao por toxinas
liberadas no processamento do 6leo (MARQUES et al., 2015). Assim, é importante que
sejam aplicadas solugoes seguras de monitoramento, a fim de proteger, nao s6 a estrutura
fisica das operagoes, mas também a vida daqueles que trabalham e compartilham estes
locais (AKPOMUVIE; ORHIOGHENE; BENEDICT, 2011).

Para solucionar esse problema, estudos cientificos frequentemente propdem tecno-
logias de sensores 6pticos como alternativa dos usuais sensores eletronicos. Isto se deve
ao fato de sensores Opticos nao serem alimentados por correntes elétricas, mas por ondas

eletromagnéticas (UDOH; NJUGUMA; PRABHU, 2014). Além disso, tecnologias pura-

mente Opticas apresentam imunidade a interferéncia eletromagnética, sdo quimicamente
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estaveis, compactas e permitem medig¢oes multiparamétricas e quasi-distribuidas a partir
de uma mesma sonda. Todas essas caracteristicas dao aos sensores 6pticos uma grande
vantagem nas operagoes industriais, quando comparados a sensores eletrénicos (LEAL-
JUNIOR; FRIZERA; MARQUES, 2020). Em se tratando de sensores térmicos, estruturas
interferométricas (como os interferometros de Mach-Zehnder e Fabry-Perot) e redes de
Bragg sao frequentemente utilizadas por serem linearmente relacionadas a temperatura do
dispositivo (WANG et al., 2010a; MARQUES et al., 2015).

Assim, sensores Opticos para medigao de temperatura, densidade, viscosidade, calor
especifico e condutividade térmica podem evitar prejuizos financeiros, ambientais e sociais
para as industrias, em especial as de extragao e processamento de 6leo bruto. Uma vez
que estes parametros estao, direta ou indiretamente, relacionados entre si, e cada um deles
traz uma informacao diferente acerca do liquido analisado, o monitoramento simultaneo
de todas essas propriedades pode trazer um conhecimento térmico mais detalhado acerca

do liquido analisado.

1.2 Objetivos Gerais

Esta dissertacao tem por objetivo implementar uma metodologia capaz de estimar
densidade, calor especifico e condutividade térmica de liquidos a partir de uma estrutura

optica baseada em redes de Bragg em fibra.

1.3 Objetivos Especificos

Implementacao de metodologia que automatize a coleta de dados na caracterizagao

de sensores de temperatura;

Desenvolvimento de um sensor 6ptico, baseado em uma estrutura de diafragmas,

que use a pressao hidrostatica para estimar a densidade de diferentes liquidos.

Implementacao de uma metodologia de estimacao de calor especifico e condutividade

térmica, a partir das redes de Bragg em fibra;

Levantamento de estudo sobre a distribuicao de poténcia térmica no sistema, levando

a compreensao das perdas de poténcia por conveccao.

1.4 Justificativa

A substitui¢do de combustiveis fésseis por combustiveis renovaveis tem sido o foco
de diversos temas de pesquisas (BEIMS et al., 2020). Tal fato se justifica pelo petréleo ser

considerado o principal responsével pelo continuo aumento da poluigdo ambiental (FAHIM;
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ALSAHHAF; ELKILANTI, 2010), além da principal fonte de energia (com cerca de 85% do
consumo energético mundial) (LI et al., 2021). Além disso, estudos apontam um aumento
anual de 1,6% no consumo energético mundial para as préximas duas décadas (ZHANG
et al., 2017). Por conta desses fatores, a industria de éleo e gas possui um criterioso
controle de qualidade, uma vez que o nao monitoramento do refino (destilagao, conversao
e tratamento do petréleo) pode resultar na ineficiéncia volumétrica dos produtos finais e,

portanto, elevados prejuizos financeiros (MILLER, 1996).

Devido ao ambiente corrosivo e inflaméavel encontrado dentro de tanques 6leo
bruto, sensores 6pticos e indutivos sao comumente usados para monitorar as camadas de
materiais formadas dentro dos tanques (i.e., gds, espuma, dleo, emulsao, dgua e lama),
pois, diferentemente de sensores eletronicos, neles nao ha corrente elétrica em contato
com os fluidos avaliado (LEAL-JUNIOR et al., 2018). Além de serem intrinsecamente
seguros, sensores Opticos ainda apresentam caracteristicas importantes, como: imunidade a
interferéncia eletromagnética, estabilidade quimica, capacidade de multiplexacao e de medi-
¢oes multiparamétricas, tornando-os ideais para o sensoriamento em ambientes industriais
inflamaveis (LEAL—JUNIOR et al., 2019). Assim, sensores épticos sao frequentemente
propostos na avaliacdo de nivel de interface (DfAZ et al., 2018; LEAL-JUNIOR et al.,
2018), pressao(Neeharika; Pattnaik, 2016) e temperatura (TONG et al., 2020) em tanques

e reservatorios de Oleo bruto.

Embora muitos desses sensores apresentam alta sensibilidade e aspectos construtivos
relativamente simples, sensores Opticos térmicos como de calor especifico e condutividade
térmica ainda sao pouco explorados, devido a dificuldade no controle de fluxos de calor
(CARLOMAGNO; DISCETTI; ASTARITA, 2011). Em (SILVA et al., 2018), o autor
utiliza um laser pulsado centrado em 1480 nm para implementar um fio quente 6ptico,
e entao conseguir relacionar a variagao da temperatura (gerada por esse fluxo de calor)
com a condutividade térmica. Apesar da insensibilidade ao fluxo de calor, da seguranga
na medicao e da simplicidade matematica decorrente do método fio quente utilizado, o
sistema é complexo e caro, por necessitar de um interrogador 6ptico e um laser pulsado

para a realizacao das estimativas.

Em (PEVEC; DONLAGIC, 2017), os autores apresentam um sensor 6ptico mul-
tiparamétrico para medi¢oes simultaneas de condutividade térmica, pressao, indice de
refragdo e temperatura em gases. O sensor consiste em trés interferometros de Fabry-Perot
de diferentes comprimentos cascateados, e a relagdo do comprimento de onda observado,
com as propriedades medida é obtida a partir da transformada inversa de Fourier do
sinal 6ptico medido. O sistema apresenta alta sensibilidade e repetibilidade, e poderia
ser adaptado para medig¢oes em liquidos. Por outro lado, para aplicagoes em tanques de
6leo bruto, a tecnologia ficaria limitada a incapacidade de multiplexagao, sendo necessario

varias sondas para realizar medigoes quasi-distribuidas.
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Para medicoes quasi-distribuidas de pressao e densidade em liquidos, uma metodo-
logia baseada em diafragmas é descrita em (LEAL-JUNIOR et al., 2018). Uma vez que
os sensores sao baseados em redes de Bragg em fibra, se torna relativamente simples a
multiplexacao de varios diafragmas em uma mesma sonda. Dessa forma, as redes de Bragg
em fibra se tornam uma promissora tecnologia para aplicagdes em tanques e reservatorios,
como os de Oleo bruto. Além disso, a relagao de propriedades como pressao, densidade,
temperatura, calor especifico e condutividade térmica podem ser combinadas as redes de
Bragg para a elaboracao de um sensor multiparamétrico para avaliagao das principais

propriedades térmicas.

1.5 Contribuicoes e publicacoes

As contribuigoes deste trabalho compreendem uma metodologia de caracterizagao
de temperatura em sensores FBGs, a partir de um software computacional desenvolvido
para este fim. O software conecta um interrogador éptico de FBGs a um equipamento de
banho termostatico, permitindo uma pré-configuragao do experimento e uma coleta de
dados simultanea entre os dois equipamentos. Além disso, é possivel ainda caracterizar

simultaneamente multiplas FBGs a partir de apenas um experimento.

Para fins cientificos, foi elaborado um sistema 6ptico de sensores FBGs capaz de
estimar densidade, calor especifico e condutividade térmica de diferentes liquidos. Além
disso, o sistema ainda faz as estimativas da pressao e temperatura dos liquidos, que, nos
experimentos, foram considerados parametros secundarios, uma vez que nao estariam

dentro do objetivo principal do trabalho.

Através dos estudos apresentados nesta dissertacao, foram publicados 2 artigos em

congressos internacionais e 1 artigo em revista, sao eles:

e R. C. Lazaro, C. Marques, C. E. S. Castellani and A. Leal-Junior, "FBG-based me-
asurement systems for density, specific heat capacity and thermal conductivity assess-
ment for liquids,"in IEEE Sensors Journal, Jan 2021, doi: 10.1109/JSEN.2021.3049574.

e K. Pereira, R. C. Lazaro, W. C. de Moraes Junior, A. Frizera Neto, A. G. Leal-
Junior, "Simulation of FBG Temperature Sensor Array for Oil Identification via
Random Forest Classification'. Eng. Proc. Nov 2020, 2, 20, doi: 10.3390/ecsa-7-08177.

e R. C. Lazaro, C. E. S. Castellani, M. J. Pontes, A. G. Leal-Junior, "Fiber Bragg
gratings sensor for thermal conductivity measurements in liquids', In: International

Microwave and Optoelectronics Conference (IMOC), Aveiro, Nov 2019.
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1.6 Estrutura do texto

Esta dissertacao esta estruturalmente dividida em 6 capitulos. Além deste capitulo,
que descreve aspectos introdutérios da dissertacao, o Capitulo 2 faz um levantamento do
referencial tedrico necessario para compreender as relagoes térmicas e Opticas apresentadas
nesta dissertacao. O Capitulo 3 apresenta um sistema de caracterizagdo de sensores
de temperatura, além de resultados de simula¢do e prova de conceito. O Capitulo 4
apresenta aspectos construtivos do sensor de densidade, além de resultados experimentais.
No Capitulo 5 sdo apresentadas as relacoes tedricas e experimentais que permitem as
estimativas de calor especifico e condutividade térmica em liquidos. Por fim, o Capitulo 6

apresenta as conclusoes e trabalhos futuros.
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?2 Referencial Tedrico

2.1 Introducao

Este capitulo apresenta o referencial tedrico necessario para a compreensao do
método desenvolvido neste trabalho. Aqui estao apresentados conceitos fundamentais de
transferéncia de calor e de propriedades térmicas em fluidos. Estes conceitos, combinados a
alguns métodos ja existentes de medicao de condutividade térmica, permitem compreender
as interacoes térmicas por tras do sistema construido. Além disso, o capitulo ainda aborda

conceitos relacionados a fibra éptica e sensores Opticos, em especial as redes de Bragg em
fibra.

2.2 Fundamentos de Transferéncia de calor

Medicao de propriedades térmicas em liquidos ¢ um importante procedimento na
industria, especialmente em operagoes de tratamento de 6leo e gas (MILLER, 1996). Uma,
vez que o manuseio do petrdleo bruto (e outros liquidos combustiveis) tornam o ambiente
de trabalho toxico e inflamavel, existe hoje uma real necessidade do uso de sensores que
realizam medigoes de forma seguras e precisas, sem colocar em risco a integridade dos
equipamentos e dos trabalhadores responsaveis por tais operagoes (MARQUES et al.,
2015).

Para entender como estes sensores funcionam, é importante ter em mente conceitos
de calorimetria, regimes de operacao e os principais tipos de transferéncia de calor. Além
disso, é necessario que se conhega quais técnicas vém sendo utilizadas e desenvolvidas
atualmente, tirando proveito dos pontos positivos e propondo melhorias dos pontos
negativos de cada uma dela, a fim que seja projetado um sensor capaz de realizar medicoes
rapidas, precisas e seguras (CEZAIRLIYAN; MAGLIC; PELETSKY, 2012).

2.2.1 Equacado fundamental da calorimetria

Sendo assim, a primeira diferenciacao importante a ser feita é entre calor sensivel e
calor latente. De acordo com Incropera et al. (2007), calor latente é a quantidade de calor
absorvida pelo material para que ocorra uma mudanca de estado, como por exemplo uma
agua que evapora apos atingir seu ponto de ebulicao. J& o calor sensivel ¢ a quantidade
de calor que resulta na alteracdo da temperatura do material sem a mudanca de estado.
Uma vez que este trabalho apresenta um sistema de medicao de parametros térmicos

em liquidos, é importante entender o conceito de quantidade calor sensivel, que pode ser
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descrito pela equagao fundamental da calorimetria:
Q=m-Cp- AT, (2.1)

onde Q (em cal ou J) é a quantidade de calor aplicado ao material, m (em g ou kg) é a
massa do corpo, Cp (em cal/g°C ou J/g°C) é a capacidade de calor especifico do material
e AT (em °C) é a variagao de temperatura causada pela quantidade de calor aplicada ao
material. Um outro ponto relevante para o estudo de calorimetria é conhecer o regime de

operac¢ao em que o sistema atuara.

2.2.2 Regime estacionario e regime transiente

Segundo Kosky et al. (2013), transferéncia de calor pode ser definida como a energia
térmica em movimento, decorrente de uma diferencga espacial de temperatura entre dois
pontos. Dessa forma, a transferéncia de calor pressupoe um gradiente de temperatura
espacial no sistema, caso contrario, nao havera movimento de energia térmica (fluxo de
calor). Por exemplo, considere um sistema composto por uma barra de ferro cilindrica,
inicialmente em repouso (a uma temperatura Tp), de drea A e comprimento Az, conforme
apresentado na Figura 1. Se, num instante de tempo ty, os lados dessa barra comecam a ser
aquecidos por temperaturas 77 e Ty (onde T} > T5), um gradiente de temperatura espacial
(AT) seré produzido na barra, fazendo com que a energia térmica ¢, flua do lado mais
quente para o lado mais frio da barra (regime transiente). Dessa forma, a temperatura
espacial em cada ponto da barra mudara ao longo do tempo, até que, num instante ¢, o
sistema encontre um novo ponto de equilibrio (regime estacionério). Apés o instante ¢y,
nao havendo alteracao nas condigoes de contorno do sistema, a temperatura espacial em
cada ponto da barra se mantera inalterada, até que, em um instante t,, o sistema sofra
uma nova alteracao, que o levard novamente para o regime transiente.

A

>
§< 1
N

Figura 1 — Fluxo de calor ¢, conduzido ao longo de uma amostra cilindrica submetida a
um gradiente de temperatura AT. Adaptado de (INCROPERA et al., 2007).

Considerando o exemplo dado, entende-se como regime estacionario os intervalos de
tempo entre t; e t5. Os intervalos de £y a t; e t3 em diante sao considerados regime transiente.
Nos instantes anteriores a tg, a barra encontra-se toda a uma mesma temperatura 7j, nao

havendo gradiente de temperatura espacial. Nesta ocasiao, diz-se que a barra estd em
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equilibrio térmico, mas nao ha troca de calor por nao existir gradiente de temperatura
no sistema (PAUL et al., 2010). Ao longo deste trabalho serdo apresentadas técnicas
estaciondrias e transientes de medicao de condutividade térmica, por isso, a diferenca entre
os dois regimes deve estar clara ao leitor. De modo simplificado, térmicas estacionarias
consideram a temperatura em funcao do espaco para calculo da condutividade térmica,
enquanto técnicas transientes utilizam a temperatura em fungao do tempo (ZHAO et al.,
2016).

Feita essa distingao entre os regimes de operagao, ¢ importante conhecer detalha-
damente as trés formas de transferéncia de calor: condugao, convecgao e radiacao. Para
uma compreensao rapida destes conceitos, considere a Figura 2, que ilustra uma panela
com agua sendo aquecida no fogao (KOSKY et al., 2013). A fonte de calor, posicionada
abaixo da panela, aquece-a, emitindo calor em forma de radia¢ao (ainda que nao haja um
meio material para a energia se propagar). Em seguida, a energia irradiada, que aquece
o fundo da panela, flui entre os atomos da panela, chegando até a agua e ao cabo por
meio do fenomeno de condugao de calor. No liquido, ocorre a chamada conveccao natural,
que faz com que a dgua quente do fundo (menos densa) suba, distribuindo o calor por
todo o liquido (CENGEL, 2012). As trés subsegoes seguintes detalham melhor esses trés

importantes conceitos de transferéncia de calor.

Condugéo

Convecgéao

Radiagao 9P—C Joloo | Radiagao

Figura 2 — Exemplo dos tipos de transferéncia de calor (condugao, convecgao e radiagao),
representados no aquecimento de uma panela com dgua. Adaptado de (KOSKY
et al., 2013).

2.2.3 Conducio

Aos olhos da fisica, transferéncia de calor por conducgao tem relagao direta com
colisbes randomicas (atomicos e moleculares), que possibilitam o movimento intrinseco da
energia de um ponto a outro da matéria (GHASSEMI; SHAHIDIAN, 2017). Esta defini¢do

pode ser vista na Figura 3 (b), onde as moléculas mais energéticas (parte superior) de um
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liquido tendem a se chocarem por meio de colisdes randomicas, conduzindo a energia para
a parte menos energética do material (parte inferior). Em sdlidos, essas colisbes sdo mais
frequentes em um nivel atémico, por meio de vibragoes estruturais (INCROPERA et al.,
2007). Na Figura 3 (a) é mostrada a curva de distribuigao espacial de temperatura, sendo

o eixo T referente a temperatura, o eixo x referente a posicao e ¢,” o fluxo de calor.

o o5 A Qe o e
Q L9 . \ ) | Q
| e TR
o S P g
N /
0 ! It _. \

Figura 3 — Conducao de calor a nivel molecular de um fluido. O gréfico (a esquerda) repre-
senta a temperatura e o fluxo de calor da amostra. O gradiente de temperatura
aplicado ao fluido faz com que as moléculas se colidem, conduzindo a energia
térmica do topo para o fundo da amostra. Adaptado de (INCROPERA et al.,
2007).

Esse fendmeno fisico que ocorre na condugao pode ser descrito pela Lei de Fourier.

De forma breve, a Lei de Fourier descreve matematicamente o comportamento da conducao
de calor como (CENGEL, 2012):

%) or\ 0 or\ 0 oT . oT
%(kz~8—x>+a—y(kry‘a—y>+§<kz'5)+qg =G (2:2)

onde x, y e z sao as diregdes de propagagio do calor, k,, k, e k., (em W/g°C) sao as

AT AT | AT .
' Art Ay © 2. representam as variagoes

de temperatura em cada diregao, g, (em W/m) refere-se a geragao de energia térmica no

condutividades térmicas do material em cada direcao

sistema, p, é a densidade do material, Cp é a capacidade de calor especifico do material

AT
At

também pode ser compreendida como a taxa de acimulo de energia do material (em

e dT/dt é a variagdo de temperatura em um instante de tempo. A expressao pCp -

W/m). A se¢ao 2.2.6 discute mais detalhadamente outros pardmetros térmicos abordados

na pesquisa.

Apesar da complexidade da Equacao 2.2, algumas considera¢oes no modelo podem
ser feitas (a depender da necessidade de cada aplicacao) (CENGEL, 2012). Por exemplo, na
maioria dos experimentos, a amostra de material utilizada é considerada isotrépica, o que

implicaria em condutividades térmicas iguais em todas as direcoes, isto é: k = k, = k, = k..
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Uma vez que o material é isotropico, a transferéncia de energia também se comporta de
maneira similar em todas as direcoes, sendo assim, uma representacao unidimensional
é suficiente para descrever a conducgao nas trés diregoes, retirando-se da Equacao 2 as
componentes referentes as orientacoes y e z. Feitas estas simplificagoes e considerando o

sistema em regime estaciondrio, a taxa de transferéncia de calor (em W) pode ser definida

como: T
= —k—, 2.
q - (2.3)
e o fluxo de calor (em W/m) como:
4z
e = =, 2.4
" = (2.4)

onde A é a drea da secao transversal do material, % ¢ a variacao da temperatura em

direcao a coordenada x, e k ¢ a condutividade térmica do material, que pode ser calculada
por:

7
qx
ky = ——i——. (2.5)
(0T /ox)”
Na secao 2.3 serao apresentados com mais detalhes alguns dos métodos mais usuais
de medig¢oes de condutividade térmica, tanto em regime estaciondrio quanto em regime

permanente.

2.2.4 Conveccao

Além da conducao, ha também duas outras formas de transferéncia de calor, sao
elas a conveccao e a radiagao. Na convecgao, a troca de calor pode ocorrer de duas maneiras:
entre fluido e o meio externo (corrente livre) ou apenas dentro do préprio fluido(OULD-
AMER et al., 1998). Neste tltimo caso, o aquecimento nao uniforme do liquido gera um
empuxo gravitacional devido as diferentes densidades, isto é, uma parte do liquido, por ser
mais mais quente que outra, se torna menos densa, criando um movimento circular natural
dentro do fluido (conforme ilustrado na Figura 2) (KOSKY et al., 2013). O fluxo de energia
térmica na convecgao é modelado pela lei de resfriamento de newton (CARLOMAGNO;
DISCETTI; ASTARITA, 2011), descrita como:

qunv” =h- (Ts - Too); (26)

onde Qcony (em W ou J/s) representa o fluxo de calor por convecgao, h é o coeficiente
convectivo (em W/m°C), T é a temperaturas da superficie (em °C) e T, a temperatura

de corrente livre (em °C).

No caso da conveccao acontecer somente dentro do liquido, T, sera substituido
pela temperatura média de entrada e saida do fluido (BEJAN, 2013). Além desses dois
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cenarios de convecgao natural, ha também a chamada convecgao forcada, muito utilizada
em processos de resfriamento para controle de temperatura(VERBOVEN et al., 2000),

mas que nao sera o foco desta dissertacao.

Em problemas envolvendo conveccao, o grande desafio estd na obtencao de h, que,
mesmo para sensores atuantes em regime estacionario, demandam técnicas complexas de
medo coeficiente convectivo h (CARLOMAGNO; DISCETTI; ASTARITA, 2011). Uma vez
que a conveccao transfere calor de maneira nao uniforme ao fluido, o coeficiente convectivo
depende nao s6 das propriedades térmicas do material, mas também de informacoes sobre
o regime de escoamento (laminar ou turbulento) (VERBOVEN et al., 2000).

2.2.5 Radiacao

A radiacao é definida como a emissao de calor em forma de onda eletromagnética
decorre de alteracoes nas configuragoes eletronicas dos atomos ou moléculas que constituem
a matéria (desde que possua temperatura acima de 0 K) Incropera et al. (2007). Diferente
da conducao e convecgao, a radiagdo nao necessita de um meio material para ser propagada,
podendo inclusive ser transmitida no vacuo(HOWELL; SIEGEL; MENGUC, 2010). O
fluxo de calor (em W ou J/s) irradiada por um corpo pode ser obtido por meio da relacdo
de Stefan-Boltzmann, como (LIENHARD, 2013):

Qraa” =A-€-0-T%, (2.7)

onde A ¢ a drea da superficie (em m?), € é a emissividade do corpo, ¢ a constante de
Stefan-Boltzmann (o = 5,6704.1078W/m?.K*) e T ¢ a temperatura do corpo (em K).

Embora a radiacao seja emitida por superficies de temperatura acima de 0 K, as
incertezas causadas pela perdas por radiagao a baixas temperaturas (menores que 1000K)
podem ser negligenciadas (ZHAO et al., 2016). Uma vez que esta dissertacao trabalha
com temperaturas entre 290 e 310 K, as perdas por radiacao nao serao consideradas nas

analises. Caso seja de interesse do leitor, um estudo aprofundado acerca da radiagdo pode
ser encontrado em (HOWELL; SIEGEL; MENGUC, 2010).

2.2.6 Propriedades térmicas dos fluidos

Além dos trés tipos de transferéncia de calor citados, é importante compreender os
principais parametros térmicos que, direta ou indiretamente, relacionam-se com o calor
especifico (Cp) e a condutividade térmica (k). Na industria de 6leo e gés, por exemplo,
o monitoramento de pardmetros térmicos é constante, pois a eficiéncia volumétrica do
Oleo processado depende diretamente de parametros térmicos como densidade, volume,
calor especifico e condutividade térmica (MARTIN; COLPITTS, 1996). Em Kliche et al.

(2011), é apresentado um sensor capaz de medir condutividade térmica (k), Calor especifico
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(Cp) e difusividade térmica () em misturas de gases como CO, and Na, por meio de
um micro-fio de silicio como fonte de energia térmica transitéria. Berge, Adl-Zarrabi e
Hagentoft (2013) apresenta um sensor de calor especifico baseado na técnica Transient

Plane Source (TPS), apresentada pela primeira vez por Song, Grofi e Hahne (1993).

Uma relagdo entre Cp, k e a densidade (p), por exemplo, pode ser vista na equagao

da difusividade térmica (em m?/s), descrita por:

k

= 0 Cp’ (2.8)

«

onde p é dado em kg/m?* ou kg/1. Segundo Incropera et al. (2007), a difusividade térmica
relaciona a condutividade térmica (capacidade conduzir energia térmica) com a capacidade

de armazenar energia (p-Cp) que o material possui.

Uma outra forma de relacionar Cp, k e p é por meio da efusividade térmica (E).
De acordo com Salazar (2003) e Emanuel (2006), efusividade térmica mede a capacidade

que o material possui de trocar calor com o meio externo, e é dada por:

E=\/k-p-Cp, (2.9)

onde E ¢ dado em W - s'/2/m?K. A densidade, por sua vez, quantifica o quio pesado um

material é, relacionando a massa e o volume como:

massa

= , 2.10
P volume ( )
onde p é dado em kg/m?3 ou kg/l. Dentre os diversos métodos de estimar p, métodos
baseados na pressao hidrostatica sao amplamente utilizados, pois relacionam a densidade
a pardmetros de simples obtenc¢do, como pressao, gravidade e nivel do liquido (LEAL-

JUNIOR; FRIZERA; MARQUES, 2020).

Por fim, a condutividade térmica é uma importante propriedade térmica que
quantifica a capacidade que um material, sélido liquido ou gas, tem de transportar calor
de um ponto a outro (quando imerso em um gradiente de temperatura) (INCROPERA
et al., 2007). Conforme mostra a Figura 4, em liquidos nao metélicos, valores tipicos de
condutividade térmica (a temperatura ambiente) giram em torno de 0,1 a 0,2 W/mK em
6leos e 0.613 W/mK em agua (sendo tais valores dependentes da temperatura do liquido)
(TURGUT; TAVMAN; TAVMAN, 2009). As técnicas comerciais mais utilizadas para
medir condutividade térmica em liquidos baseiam-se em tecnologias eletronicas, apesar de
serem contra-indicadas em experimentos com liquidos inflamaveis (TURGUT; TAVMAN;
TAVMAN, 2009). Na Figura 4 sao apresentados valores tipicos da condutividade térmica

de diversos materiais.
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Figura 4 — Condutividade térmica tipicamente encontrado em diferentes materiais (a 25 °C
e pressao de 1 atm). Note que 6leos possuem valores tipicos de condutividade

térmica em torno de 0,1-0,2 W/mK, enquanto a dgua apresenta condutividade
térmica de 0,613 W/mK. Adaptado de (INCROPERA et al., 2007).

2.3 Métodos de Medicao de Condutividade Térmica

Conforme discutido na secao 2.2.2, as técnicas de medi¢ao de condutividade térmica
(e de outros pardmetros térmicos) podem ser divididos em dois: métodos estacionérios e
métodos transientes. Em (ZHAO et al., 2016), é apresentado um estudo acerca das técnicas
mais estudadas nos ultimos 30 anos. Segundo Zhao et al. (2016), dentre os principais
métodos estacionarios destacam-se o método absoluto e o comparativo, enquanto nos

transientes estdo o método da poténcia pulsada, o do fio quente e o transiente plane source
(TPS).

2.3.1 Método Estacionario Absoluto

Em métodos estaciondrios, a condutividade térmica é determinada por meio da
variagdo de temperatura da amostra AT em funcao da posicao, quando submetida a
um fluxo de calor 3 (ZHAO et al., 2016). De acordo com Paul et al. (2010), técnicas
estacionarias podem determinar o valor de k a partir da simplificacao da lei de Fourier,
dada por:

@A

= AT/L’ (2.11)

onde q é a quantidade de calor, AT a variacao da temperatura da amostra, A a area da

secao transversal e L o comprimento da amostra.

Apesar da simplicidade na Equacao 2.11, Paul et al. (2010) destaca que, para seu uso,
o sistema deve ser considerado unidimensional. Sendo assim, o desafio de se construir um

sensor em regime estaciondrio esta justamente na dificuldade de se estabilizar as condi¢oes
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de contorno, temperatura e fluxo de calor em uma dimensao. A Figura 5 apresenta o

esquematico de quatro desses métodos estacionarios de medi¢ao de condutividade térmica.

O N 0 e

Yy
Ry ATh Ql@ Amostra
L Q Amostra ~—e
- AT Amostra
T: . padrdo

Figura 5 — Esquematico dos métodos estacionarios de medi¢ao de condutividade térmica

apresentados no Quadro ?7: (a) método Absoluto, (b) método Comparativo.
Adaptado de (ZHAO et al., 2016).

A Figura 5 (a) ilustra o método absoluto de medicdo de condutividade térmica.
Este método consiste em posicionar uma amostra de material entre duas fontes de calor
(uma quente e outra fria) com poténcias térmicas conhecidas. Apds a amostra entrar em
equilibrio térmico, dois pontos de temperaturas sao coletados por meio dos sensores T}
e T5. Uma vez que sao conhecidas a quantidade de calor Q, a area A, o comprimento L
e a variacao de temperatura (AT = Ty, — T}), a Equacao 2.11 pode ser utilizada para o

calculo de k. O método pode apresentar erros inferiores a 1% (ASTM, 2013).

2.3.2 Método Estacionario Comparativo

Apesar da simplicidade do método absoluto, um grande desafio da técnica é o
calculo de Q, que pode ser compensado com o uso da técnica comparativa (Figura 5 (b)).
A técnica usa uma amostra padrao, com valores conhecidos, para medir a condutividade
térmica de outra amostra, eliminando assim a necessidade de se conhecer a quantidade de
calor gerada no sistema. Para isso, dois sensores de temperatura sao posicionados em cada
material, de modo que a condutividade térmica seja calculada em funcao das variagdes de

temperatura das amostras (AT} e ATy) por meio da equagao:

A AT L4

b= szlATng’

(2.12)
onde os parametros com subscrigoes 1 e 2 representam, respectivamente, propriedades da
amostra analisada e da amostra padrao. Uma grande vantagem deste método é que, uma
vez que nao ¢é necessario conhecer a quantidade de calor para calcular a condutividade
térmica. Nesta técnica, também nao é necessario compensar as eventuais perdas de calor

existentes no sistema.
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2.3.3 Método Transiente da Poténcia Pulsada

A fim de superar as desvantagens existentes nos métodos de estado estével (como
perdas de calor parasita, resisténcia ao contato dos sensores de temperatura e longo
tempo de espera para atingir o regime estaciondrio), uma variedade de técnicas transientes
foram desenvolvidas. A primeira dessas técnicas recebe o nome de método de poténcia
pulsada, apresentado pela primeira vez por Maldonado (1992). Assim como o método de

condutancia paralela, esta técnica também ¢ uma derivagdo do método absoluto.

I(t) Corrente

Aquecedor

g: I(t)
JT 1iiil
Q@ Tempo (1)
Amostra

Figura 6 — Esquematico do método transiente da poténcia pulsada. Adaptado de (ZHAO
et al., 2016).

Conforme apresentado na Figura 6, o método é composto por uma resisténcia,
alimentada por uma corrente pulsada (quadrada ou senoidal), usada para aquecer a
amostra (geralmente cilindrica ou retangular) (ZHAO et al., 2016). O acionamento da
corrente periddica resulta em uma leve variagdo na temperatura da amostra (tipicamente
em torno de 0,3 K), que é medida por um termopar (MALDONADO, 1992). Neste caso, a

condutividade térmica em funcao da temperatura pode ser obtida por meio da equagao:

RI?
k= AT tanh(

k,
2Cy

), (2.14)

onde 27 é o periodo da corrente, Cy é a capacidade de calor volumétrico, R é a resisténcia
térmica da amostra, e Iy é a amplitude da corrente elétrica. Desta forma, sendo todos os
demais parametros conhecidos, a condutividade térmica pode ser calculada por meio de
iteragoes numéricas. Em sua pesquisa, Maldonado (1992) relata incertezas de medicao

abaixo de 3% na performance do método.

No caso de tanh( 2’gv )»1, i.e., 7 muito maior que o tempo de relaxamento do sistema,

pode-se considerar que o sistema esteja em regime estacionario, e k podera ser calculado
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por:
_RR

(2.15)

2.3.4 Método Transiente Fio Quente

Um dos métodos transientes mais estudados nos ultimos anos é o método do fio
quente (MYLONA et al., 2020). Conforme mostra a Figura 7, a técnica consiste em
utilizar um fio resistivo para aquecer a amostra (assumindo-se que a amostra é isotrépica
e homogénea). Para levantar a equacao do método, é considerado ainda que a fonte de
calor é linear, tem comprimento infinito e didmetro infinitesimal (TURGUT; TAVMAN;
TAVMAN, 2009).

/Fluxo de calor

Sensor de

Linha Isotérmica ¢ Amostra

Figura 7 — Distribuicao de temperatura no método Fio Quente. Adaptado de (ZHAO et
al., 2016).

Para medir a temperatura da amostra, um sensor de temperatura é colocado a uma
distancia conhecida r do fio quente. Utilizando-se a escala logaritmica para representar o

tempo, a condutividade térmica da amostra pode ser calculado por:

Q1
E=—=——, 2.16

47 S (2.16)
onde Q ¢ a quantidade de calor inserida na amostra e S ¢ a inclinagdo da reta temperatura
versus Ln(t), sendo t o tempo de amostragem. Uma importante caracteristica deste método
é o baixo tempo de medicao e a capacidade de medir condutividade térmica tanto em

fluidos (1ms a 1s) quanto em solidos (10s) (ZHAO et al., 2016).

2.3.5 Método Transiente Transient Plane Source (TPS)

O método TPS (também chamado método do disco quente) é baseado em um
sensor fino, eletricamente isolado, envolvido por duas amostras idénticas de material

(conforme ilustrado na Figura 8 (a) e (b)). Além de atuar como fonte de calor, o sensor,
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quando alimentado por uma corrente constante, atua também como sensor de temperatura

resistivo (WARZOHA; FLEISCHER, 2014).

Amostra
Sensor

Amostra
Sensor

(@) (b)

Figura 8 — Esquemédtico do método TPS, que mostra o sensor hot disk (b) inserido entre
duas amostras iguais de material (a). Adaptado de (AL-AJLAN, 2006).

Zhao et al. (2016) detalha o método TPS como capaz de medir condutividade
térmica de 0,005 a 500 W/mK, na faixa de temperatura de temperatura criogénica a 500K,
incluindo liquidos, aerogéis e sélidos. Além disso, o método se tornou uma importante
ferramenta por possuir design robusto, realizar medi¢des rapidas e possibilitar o sensoria-
mento de condutividade térmica e difusividade térmica, simultaneamente (WARZOHA,;
FLEISCHER, 2014). A condutividade térmica da amostra é obtida a partir da lei de

Fourier, por meio da relacao:

dQ dr

— =kA— 217

dt dx’ (2.17)
onde % é o fluxo de calor que percorre a amostra de area A gerando um gradiente de
temperatura %.

2.3.6 Meétodo Transiente Modified Transient Plane Source (MTPS)

Além das vantagens ja mencionadas do TPS, o método permite ainda modifica¢oes
a fim de ajusta-lo de acordo com as necessidades do experimento. Assim, o TPS modificado
(MTPS, do inglés Modified Transient Plane Source) tém sido amplamente estudado devido a
sua capacidade de medir propriedades térmicas de s6lidos, fluidos e sedimentos (ELKHOLY
SADEK; KEMPERS, 2019) de forma rapida, de simples preparacao e flexivel (HE, 2005a).
Propriedades como calor especifico e condutividade térmica sdo comumente obtidas com
este método (HARRIS et al., 2014; HE, 2005b; ASHRAF, 2014).

Devido a simplicidade de execuc¢ao e modificar do método TPS, a metodologia
desenvolvida neste trabalho é baseada em conceitos do MTPS. Uma vez que os modelos do
MTPS, a lei de Fourier de transferéncia de calor e as propriedades térmicas apresentadas
na Segao 2.2.6 se relacionam direta ou indiretamente, uma descrigao detalhada acerca do
principio de funcionamento do método proposto nesta dissertacao é apresentada na Sec¢ao
5.2. Para melhor compreensao dos métodos de medicao de condutividade térmica, o leitor

pode recorrer ao compéndio documentado por Cezairliyan, Maglic e Peletsky (2012).
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2.4 Sensores em fibra 6ptica

2.4.1 Fundamentos de Fibra Optica

De forma breve, uma fibra 6ptica consiste em um guia de onda formado por um
nicleo cilindrico de vidro (geralmente feito de diéxido de silicio) coberto por por uma
casca de indice de refracao inferior ao do nucleo(Agrawal, 2011). Por possuir indice de
refracdo menor, o nicleo da fibra tem a tarefa de propagar a luz ao longo do guia de onda
por meio de reflexdes internas do sinal emitido (sofrendo perdas relativamente pequenas).
Além do nucleo e da casca, as fibras épticas comerciais possuem ainda um revestimento
interno e uma capa pléstica (revestimento externo), que atuam como protegoes contra
torgao e impacto, conforme ilustrado na Figura 9 (MIGNANI; BALDINI, 1996).

Casca
(125 pm)

Nucleo
(8 pm)

=
N—

Revestimento Revestimento
Interno Externo
(250 pm) (400 pm)

Figura 9 — Representagiao de uma fibra 6ptica monomodo.

Embora inicialmente utilizada como meio de transmissao de dados, as fibras épticas
vém sendo amplamente utilizadas na construcao de sensores (LEAL-JUNIOR, 2018;
DIAZ, 2018; SANCHEZ, 2020). O principio de funcionamento desses sensores baseia-se
na modulac¢ao das propriedades épticas da luz guiada na fibra (como fase, intensidade,
comprimento de onda ou polarizagao) (SANCHEZ, 2020). O interesse no estudo de sensores
opticos pode ser justificado por suas diversas vantagens quando comparados a sensores

eletronicos comerciais.

2.4.2 Tipos de Dispositivos Opticos

Apesar de sensores eletronicos serem amplamente utilizados no monitoramento de
propriedades mensuraveis, dispositivos baseados em fibra 6ptica vém ganhando espaco neste
meio (UDOH; NJUGUMA; PRABHU, 2014). Este fato pode ser justificado porque sensores
eletronicos, quando comparados aos épticos, apresentarem baixa robustez a interferéncia
eletromagnética, sdo menos resistentes a corrosao, possuem menor precisao, maior erro,
maior incerteza e geram risco de explosdao em locais de tratamento de produtos inflaméveis
(DiAZ et al., 2018). Por outro lado, sensores em fibra éptica sao compactos, possuem
imunidade a interferéncia eletromagnética, sao quimicamente estaveis e intrinsecamente
seguros, além de permitirem multiplexacdo (medigdes quasi-distribuidas) e medigoes

multiparamétricas a partir de uma mesma sonda (LEAL-J UNIOR et al., 2019).
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Tecnologias épticas baseadas em interferometria, redes de Bragg em fibra (FBG,
do inglés, fiber Bragg gratings), superficie de ressondncia plasmonica e specklegramas sao
frequentemente usadas na fabricagao desses sensores 6pticos (FUJIWARA; WU; SUZUKI,
2012). Dispositivos como as FBGs e os interferometros de March-Zehnder e Fabry-Perot
sao comumente usados na fabricacao de sensores de temperatura, pois respondem de forma
linear as variagoes de temperatura. Além de temperatura, esses dispositivos podem ser
utilizado como sensores de nivel, pressao, vibragao, densidade (LEAL-JUNIOR et al., 2018)
e condutividade térmica (SILVA et al., 2018), em aplicac¢oes industriais, médicas, quimicas,
automobilisticas, agricolas e na industria de 6leo e gds (LEAL-JUNIOR et al., 2018).

2.4.2.1 Redes de Bragg em fibra

A FBG pode ser definida como uma perturbacgao periédica no indice de refracao
(n) ao longo de uma fibra 6ptica, decorrente da exposi¢do do niicleo da fibra a uma fonte
6ptica que possua um determinado padrao de interferéncia (Hill; Meltz, 1997). Para que
tal padrao seja gerado, é possivel utilizar-se de uma maéascara de fase, que permite que
apenas um padrao especifico de luz, gerada por um laser ultravioleta, irradie na fibra e
grave a FBG (HILL et al., 1993). Uma técnica também muito utilizada pode ser vista em
(THOMAS et al., 2012), a qual utiliza um laser pulsado (da ordem de femtossegundos)

para criar o padrao na fibra.

Nucleo Perturbacées no
indice de refracao

Figura 10 — Representacao das perturbagoes periédicas de uma FBG.

A Figura 10 ilustra o comportamento da onda eletromagnética dentro de uma
FBG. Conforme ilustrado, o sinal \;y, irradiado por uma fonte 6ptica de banda larga,
entra na fibra e, ao interagir com as perturbagoes, cria um padrao de reflexao e refracao
no sinal(HILL et al., 1993). Como resultado deste processo, parte do sinal A\;y, chamado
comprimento de onda de Bragg (\g), é refletido de volta pela fibra, enquanto o restante
do sinal (A\;y-Ap) atravessa as perturbagdes e é transmitido até a outra ponta da fibra.
Além do padrao uniforme das perturbacoes ilustrado na Figura 10, outros padroes de
FBG também sao amplamente encontrados na literatura, tais como: Gaussiano, Cosseno
levantado, chirped, defasagem em m (ERDOGAN, 1997).
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O principio de funcionamento de sensores baseados em FBG estd no monitoramento
do comprimento de onda de Bragg, a medida que a propriedade mensurada varia (MISHRA
et al., 2011). De acordo com (HILL et al., 1993), o comprimento de onda de Bragg pode

ser definido como:

)\B = 2neffA, (218)

onde n.ss ¢ o indice de refracao efetivo da fibra éptica e A ¢ o periodo de modulagao do

indice de refracao no nucleo da fibra.

A Figura 11 detalha os pardmetros de construcao de uma FBG uniforme, cujo
comprimento fisico varia tipicamente da ordem de alguns milimetros até poucos centime-
tros (ANTUNES, 2011). A perturbacao periddica induzida (d,.rs) ao longo do eixo de

propagacao ¢ dada por:

21

nesr(z) = Sneff(z)l + &(2)cos| A

2+ ¢(2)] (2.19)
onde 9, #f representa a variacao do valor médio da modulagao, £ a visibilidade das franjas
gravadas (com valores entre 0 e 1) e ¢(z) descreve a variagao do periodo ao longo da rede

(no caso de FBGs nao uniformes).
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Figura 11 — Representacgao do indice de refracdo de uma FBG. Adaptado de (ANTUNES,
2011).

Uma vez que nesr e A sao afetados diretamente pela temperatura e pela tensao
axial aplicados na regiao da FBG (LEAL—JUNIOR et al., 2019), a Equagao 2.18 pode ser

escrita como:

Al = A5[(1 = P)e + (a4 Q)ATY, (2.20)
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onde P. ¢é a constante fotoelastica efetiva do material, € é a torcao axial aplicada a FBG,
a é o coeficiente de expansao térmica da fibra, ¢ é o coeficiente termo 6ptico da fibra e

AT é a variagdo de temperatura em cima da rede de Bragg.

Partindo da Equagao 2.20, pode-se concluir que a variacao sofrida pelo comprimento
de onda de Bragg estd diretamente relacionada a torgdo axial (ou tensdo mecénica) e
a variagdo de temperatura na fibra. Uma vez que tais pardmetros produzem um efeito
de compressao e dilatagao ao longo da fibra éptica, o padrao de reflexdo gerado pelas
perturbagdes da FBG mudam, de modo que o comprimento de onda de pico (Ap) sofra
um deslocamento espectral conforme a temperatura e tensao mecanica na fibra variam
(Hill; Meltz, 1997). Assim, o processo de construgdo de um sensor de temperatura baseado
em FBG (descrito no Capitulo 3.3) consiste em relacionar a temperatura aplicada a FBG

com o deslocamento que tal temperatura causa no comprimento de onda de Bragg.

2.4.2.2 Sensores Opticos baseados em diafragma

Além de serem diretamente dependentes da temperatura e tor¢ao mecénica, as
FBGs permitem ainda abordagens indiretas na construgao de sensores. Nestes casos,
parametros como pressao e densidade podem ser relacionados ao comprimento de onda de
Bragg por meio de adaptagoes no principio de funcionamento do sensor. Dentre os diferentes
principios para estimar densidade (descritos em Wang et al. (2010b)), os métodos baseados
em pressao hidrostatica tém sido amplamente utilizados na estimativa de densidade em
fluidos, onde a pressdo é proporcional a gravidade, ao nivel liquido e a densidade do fluido
(LEAL-JUNIOR; FRIZERA; MARQUES, 2020). Assim, se o nivel e a gravidade forem
conhecidos, a densidade pode ser estimada a partir da pressao hidrostatica (DfAZ et al.,
2018).

De forma breve, o método consiste em usar uma FBG envolvida por duas membranas
finas (diafragmas) feitas de materiais como grafeno, resina epdxi, borracha natural ou
borracha nitrilica (LEAL-JUNIOR; FRIZERA; MARQUES, 2020). As membranas sao
fixadas em uma estrutura mecanica, formando uma camara de ar. Conforme a pressao do
liquido varia, os diafragmas se expandem ou se contraem, gerando uma deformacao na
FBG e, portanto, um deslocamento no comprimento de onda de Bragg. Caracterizando-se
a pressao aplicada no sensor em funcao do deslocamento de Ag, é possivel entao construir
um sensor diafragma baseado em FBG para medigdo de pressao (Neeharika; Pattnaik,

2016), por meio da relagao:

AXg = Kp - AP, (2.21)

onde AP representa a variacao da pressao hidrostatica, AAg é a variacao do comprimento
de onda, Kp ¢ a sensibilidade do diafragma. Considerando os valores de pressao, gravidade

e nivel do liquido, a densidade de um fluido pode ser determinada por meio da equacao da
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pressao hidrostatica:
AP=p-g-h, (2.22)

em que g, h e p representam a gravidade, o nivel e a densidade do liquido, respectivamente.

Vale ressaltar que, a medida que o sensor diafragma mede pressao do liquido, as
mudancas de temperatura também resultam no deslocamento de Ag, uma vez que as FBGs
também sao sensiveis a variacdo de temperatura (DfAZ et al., 2018). Além disso, o médulo
de elasticidade de materiais como a borracha nitrica sao dependentes da temperatura, de
modo que o aumento desta resulta na diminui¢ao daquela (LEAL-JUNIOR et al., 2018).
Com a redugdo do mddulo de elasticidade do diafragma, o material se torna mais maleavel
e, portanto, mais sensivel a pressao (LEAL-JUNIOR et al., 2018). Esse comportamento,
chamado sensibilidade cruzada, pode ser mitigado por meio de métodos de compensacao

de deslizamento e sensibilidade (inclina¢ao) da curva de caracteristica do sensor, conforme
discutido em (LEAL-JUNIOR et al., 2018) e (LEAL-JUNIOR et al., 2018).
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3 Sistema Automatico de Coleta de Dados e

Caracterizacao de Temperatura em FBGs

3.1 Introducao

Este capitulo discute os resultados acerca da caracterizacao da FBG como sensor
de temperatura. Partindo dos modelos matematicos que descrevem o sinal em uma FBG
uniforme, sdo apresentados resultados de uma simulacao, que permite conhecer a resposta
da FBG uniforme em funcao da temperatura. Além disso, é apresentada uma metodologia
de caracterizagao, desenvolvida com a finalidade de automatizar o processo de aquisi¢ao
dos dados de caracterizacao. Por fim, um sensor de temperatura baseado em FBG é

utilizado para uma prova de conceito acerca da proposta desta dissertacao.

3.2 Simulacao

Antes da construcao fisica do sistema de caracterizagdo de FBGs, foi feita uma
simulacao da FBG uniforme, a partir da teoria dos modos acoplados (PRABHUGOUD;
PETERS, 2004), para que fosse conhecido o comportamento de Ag em fungao da tempera-
tura na FBG. Na simulacao, foram avaliados trés parametros do comprimento de onda de
Bragg, sao eles: amplitude, a largura a meia altura (FWHM, do inglés full width at half

maximum) e deslocamento de lambda (AAg).

Os resultados da simulacao mostraram que os valores de amplitude e FWHM sao
menos significativos a variagao de temperatura do que Alg. A Figura 12 mostra uma
simulacao de 40 curvas de Ap em uma FBG uniforme centrada em 1540 nm (a 25 °C). Na
inser¢ao (a) da Figura 12 é mostrada uma imagem ampliada das curvas, que evidencia
o deslocamento (red shift) causado pelo aumento de temperatura. Na inser¢ao (b) da
Figura 12 é mostrado o grifico de A\ versus a temperatura utilizada na simulagao. A
curva mostra a boa relagao de linearidade que as FBGs possuem com a temperatura

(amplamente explorada na literatura).

3.3 Sistema de Caracterizacdo de Temperatura

3.3.1 Gravacao e caracterizacdo da FBG

Para construcao do sensor de temperatura baseado em FBG, foi utilizada uma

fibra monomodo fotossensivel GF1B (ThorLabs), gravada a partir da técnica de mascara
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Figura 12 — Simulagdo de uma FBG uniforme em func¢ao de sua temperatura. Na simu-
lacdo, foram geradas 40 amostras de temperatura, que resultaram em um
deslocamento (red shift) de A\p (destacado em (a)). A curva inserida em (b)
representa o grafico de Ag versus temperatura, que evidencia a linearidade da
FBG com a temperatura.

de fase e um laser pulsado Nd:YAG, com duracao de pulso de 8 ns e comprimento de onda
centrado em 266 nm (LOTIS TII LS-2137ULaser) (MIN et al., 2019). No processo, uma
regiao de aproximadamente 45 mm de acrilato da fibra GF1B ¢é removida, a fim de proteger
a mascara de fase utilizada. O comprimento fisico da FBG gravada é de aproximadamente

10 mm. A variacao do comprimento de onda de Bragg pode ser vista na Equacao 2.20.

3.3.2  Principio de funcionamento

Uma vez que as estimativas de calor especifico e condutividade térmica, propostas
como objetivo deste trabalho, dependem diretamente da temperatura do liquido e, portanto,
do comprimento de onda de Bragg medido, a caracterizacao da FBG é o processo que
permite encontrar uma relagio matemadtica entre A\p e a temperatura (i.e., permite
transformar a FBG em um sensor de temperatura). Como o comprimento de onda de
Bragg ¢ linearmente dependente da temperatura e da tensao axial (conforme mostrado
na Equacgao 2.20), uma forma de buscar essa relagao ¢ anular qualquer efeito de tensao

aplicada a FBG e calcular uma regressao linear de primeira ordem, no formato:

T = o+ P11 As, (3.1)

onde [y e 1 sdo os coeficientes da regressao linear e T a temperatura em cima da FBG.

Para obter essa relacao, foi montado um teste de bancada conforme apresentado
na Figura 13. Nela é mostrado um interrogador éptico de FBGs modelo sm125 (Micron

Optics, USA) responsavel por coletar os comprimentos de ondas de Bragg. A FBG é
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entdo inserida em um equipamento de banho termostatico modelo ECO Silver (LAUDA,
Alemanha), que permite variar a temperatura de liquidos de forma rapida por meio de
um bombeio interno (convecgao forgada). Dentro do banho termostatico, hd um sensor de
temperatura LRZ 918 Pt100/LiBus (Lauda-Brinkman, Alemanha) com resolucao 0.02 K,

que é usado por um sistema de controle para regular a temperatura dentro do fluido.

Interrogador
Optico

Comprimento de
onda de Bragg

Banho
Termostatico

Figura 13 — Esquematico do sistema de caracterizacao de FBGs, montado no Laboratério
de Telecomunicagoes (LabTel/UFES).

3.3.3 Software de controle e coleta de dados para caracterizacao de tempera-

tura em FBGs

Por meio do software LabView (National Instruments, USA), foi desenvolvido um
algoritmo que se conecta simultaneamente ao interrogador 6ptico e ao banho termostatico,
coletando, de forma sincrona, os dados de temperatura e comprimento de onda de Bragg.
Além da coleta sincrona dos dados, o programa permite uma pré-configuracdo do processo
de caracterizacao. Por meio de uma interface grafica, mostrada na Figura 14, é possivel
configurar pardmetros como nuimero de ciclos, temperaturas minima e maxima, intervalos
de temperatura e de tempo, bombeio e local de armazenamento dos dados, além das
configuragoes basicas do interrogador éptico, como sele¢ao de canal, nimero de FBGs na

sonda e ajuste relativos ao formato do comprimento de onda lido.

A légica utilizada na constru¢ao do programa pode ser compreendida através do
fluxograma mostrado na Figura 15. Na Figura 15 (a) é apresentado o funcionamento
basico do algoritmo, onde sao feitas verificacoes de conexao do banho termostatico e do

interrogador éptico. O bloco de processamento é descrito na Figura 15 (b), que se inicia
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Figura 14 — Interface grafica do programa de caracterizacao de FBGs desenvolvido. Os
campos posicionados na parte superior esquerda da figura sao utilizados para
configurar o banho termostatico. J& os campos na parte superior direita, sao
utilizados na configuragao do interrogador 6ptico. Os dois graficos da parte
inferior esquerda e direita da figura mostram, respectivamente, os dados de
temperatura de referéncia e comprimento de onda de Bragg que estao sendo
coletados pelo programa.

com a criagao do arquivo de texto contendo os dados coletados. Tal estratégia foi adotada
para que os dados sejam salvos nao s6 no fim da coleta, mas pontualmente, a cada novo
dado coletado. Dessa forma, caso alguma falha ocorra durante o processo, os dados ja
coletados nao sao perdidos. O controle da caracterizacao é realizado, na maior parte,
por meio do banho termostatico, de modo que o interrogador 6ptico seja usado apenas
para receber os dados das FBGs. Realizados os passos iniciais, o programa inicia seu
processamento, que consiste no controle dos atuadores (aquecedor, resfriador e bombeio) e

na coleta de dados.

Considerando um "step” de temperatura como sendo a variacao entre a temperatura
atual e a seguinte (a ser controlada no banho termostatico pelo programa), a légica do
controle de temperatura é baseada em uma variavel “somador”. Sempre que "somador”
recebe 41, o banho termostatico é configurado para um novo aumento de temperatura.
Quando a temperatura do banho termostatico atinge a maxima, conforme inicialmente
configurada, a varidavel "somador” passa a receber o valor -1, resultando em um step de
decréscimo na temperatura do banho termostéatico. O ciclo de medigao ocorre quando a

temperatura sai da temperatura configurada como minima , chega a maxima e, entao,
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volta & minima novamente (Veja a Figura 17, na qual 5 ciclos de coleta de dados sao
apresentados). Esta abordagem permite otimizar o cédigo, de modo que o mesmo bloco
de programa controle os atuadores tanto na subida quanto na descida de temperatura. A
légica dos passos de temperatura é mostrada na Figura 15 (c). Os arquivos executaveis e

instrucoes de uso do sistema de caracterizacao apresentados podem ser encontrados em
(LAZARO, 2019).

3.3.4 Resultados e discussoes

Para validar o método de caracterizacao desenvolvido, foi realizada a caracterizacao
de duas FBGs simultaneamente. As configuragoes pré-programadas no coédigo variam a
temperatura do banho termostatico de 20 °C a 50 °C, com intervalos de 5 °C. Em cada
intervalo de temperatura, o programa aguarda 5 minutos coletando, simultaneamente,
dados de temperatura e comprimento de onda, medidos no sensor de temperatura de
referéncia e no interrogador de FBGs, respectivamente. Os dados coletados, conforme
mostrado na Figura 16, sdo armazenados em um arquivo de texto e importados para
uma planilha, a qual foi complementada com um programa de macros que automatiza a

importacao dos dados.

O processo descrito anteriormente foi realizado em cinco ciclos de subidas e descidas
de temperatura. Os comprimentos de onda de Bragg das duas FBGs (uma centrada em
aproximadamente 1564 nm e outra, em aproximadamente 1568 nm) e a temperatura

coletada pelo sensor de referéncia podem ser vistos na Figura 17.

Aplicando-se a regressao linear nos dados coletados, sao obtidas as curvas de
caracterizacao de cada FBG, mostradas na Figura 18. As sensibilidades das FBGs 1 e 2
sdo, respectivamente, de 10,9 pm/°C e 11,1 pm/°C, e o coeficiente de correlacdo de ambas
R? =0,9998.

Assim, a equagoes que permitem converter o comprimento de onda de Bragg das

FBGs em temperaturas sao:

Trpcr = 0.01091 - Ag; + 1563, 7762: (3.2)
Trpae = 0.0111 - A\go + 1567, 8519:; (3.3)

onde Ag; € Ags sao os comprimentos de ondas de Bragg coletados pelo interrogador de
FBGs.

Por fim, a Figura 19 traz dados de temperatura medidos com um sensor FBG.
O objetivo do experimento é mostrar que, ao aplicar um fluxo de calor em liquidos de
condutividades térmicas diferentes (mantendo-se as demais propriedades constantes), a
inclinacao do grafico de temperatura versus tempo muda, de modo que esta inclinacdo seja

proporcional as propriedades térmica do liquido. Na Figura 19 sao apresentados dados de
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Figura 17 — Dados experimentais coletados de duas FBGs uniformes simultaneamente. No
experimento, foram programados 5 ciclos de subida e descida de temperatura,
variando de 20 a 50 °C, com saltos de 5°C e 5 minutos de espera. O experimento
durou 8 horas e 42 minutos sem nenhuma interferéncia humana durante a

coleta dos dados.



58 Capitulo 3. Sistema Automdtico de Coleta de Dados e Caracterizagio de Temperatura em FBGs

T T T T T T “—*
1564.3 1| * Medido (FBG1) - -11568.5
= = =Regresséo Linear (FBG1) - L e -
* Medido (FBG2) .=
1564.0 |-|= = ~Regressdo Linear (FBG2) .- - er 4 15684
’g\ ‘—__—‘ ——___—. g
£ | e W a8 11568.3 —
= 1564.1 .-t -- §
~< .- .- ~
B e .-t
PPt e -1568.2
1564 [g-~ .-
.- 2
L. R* = 0,9998
- -11568.1
1563.9 @2~ 1 L L | . R? =0,9998,
20 25 30 35 40 45 50

o

Temperatura ( C)

Figura 18 — Curvas de caracterizagdo das duas FBGs usadas para validar a metodologia
de caracterizacao desenvolvido.

temperatura coletados em amostras de 30 ml de dgua e de 6leo mineral. Nos Capitulos
4 e 5 serao apresentados métodos experimentais e tedricos que permitem compreender
com mais clareza a relacao que a reta temperatura versus tempo tem com as propriedades

térmicas dos liquidos (densidade, calor especifico e condutividade térmica).
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Figura 19 — Resultado dos experimentos de prova de conceito. A curva apresenta tempera-
turas medidas na dgua e no 6leo mineral ao longo do tempo a partir de um
sensor de temperatura baseado em redes de Bragg em fibra.
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4 MEDICAO DA DENSIDADE

4.1 Introducao

A fim de desenvolver um sistema independente de medicao de condutividade térmica,
este capitulo propde um sensor 6ptico de densidade em liquidos baseado em diafragmas.
Os dados de densidades sao obtidos indiretamente, a partir da pressdo do liquido aplicada
ao diafragma. Os resultados incluem uma caracterizacao capaz de calibrar a sensibilidade
cruzada da temperatura existente no sensor, além de estimativas de densidade em amostras

de agua, diesel e petréleo bruto.

4.2 Principio de Funcionamento

4.2.1 Materiais e métodos

Como visto na Secao 2.2, a condutividade térmica, em regime transiente, se
relaciona diretamente com a densidade e o calor especifico do material. Dessa forma, na
construcao de um sistema independente de medi¢cdo de condutividade térmica e calor
especifico (incluindo suas muitas variantes), a estimativa da densidade dos fluidos precisa
ser realizada antes da anélise dos demais parametros térmicos (INCROPERA et al., 2007).
Para a tarefa, é proposto um sensor éptico baseado em diafragmas capaz de aferir pressao
e densidade em liquidos, conforme apresentado na Secao 2.4.2.2. Em relagao aos sensores
diafragmas, o pardmetro que influencia diretamente o movimento dos diafragmas é a
pressao hidrostatica existente no liquido. Dessa forma, apds a mitigacao da sensibilidade
cruzada da temperatura no sensor, é possivel relacionar (linearmente) essa pressao aplicada

ao sensor com a deformagao sofrida pela FBG.

O esquematico do sensor de densidade proposto é apresentado na Figura 20. Para
avaliar a pressao hidrostatica, uma das FBGs (inscritas a partir do métodos citado na
Secao 3.3.1) é embutida entre dois diafragmas micro usinados, feitos de borracha nitrilica.
A escolha deste material se da devido a estabilidade quimica da borracha nitrilica, que
permite a aplicagdo da borracha nitrilica em ambientes corrosivos ou agressivos (LEAL-
JUNIOR et al., 2018), além de possuir maior resisténcia a temperatura do que a borracha
de silicone, empregada por exemplo em (DIAZ et al., 2018). Além disso, a borracha nitrilica
possui alta flexibilidade (médulo de Young de cerca de 3.5 MPa) e é resistente ao petréleo
bruto, uma vez que a proposta deste trabalho ¢ criar um sistema seguro e resistente a

diferentes 0Oleos inflamaveis e corrosivos.

A imagem ampliada do sensor, apresentado na Figura 20, mostra os componentes
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Tanque

Figura 20 — Sistema 6ptico de medigao de densidade (baseado em um sensor de diafragma)
aplicado no fundo de um tanque. A imagem ampliada destaca aspectos
construtivos do sensor, em que duas FBGs sao utilizadas: uma embutida no
diafragma, e outra préxima do sensor (utilizada na calibragao da curva de
caracterizacao).

utilizados na construcao do sensor diafragma. Para montar o sensor, sao utilizadas duas
FBGs, sendo a primeira delas incorporada entre as duas membranas do diafragma. Para
isto, a FBG é colocada dentro de um tubo de politetrafluoretileno (PTFE) e colada em
ambas as extremidades com adesivo epdxi para evitar o movimento relativo da fibra dentro
do tubo. Esse adesivo também é aplicado aos diafragmas e tubo PTFE para garantir o
posicionamento fbg no centro do diafragma. Em seguida, o diafragma com a FBG embutida
é conectado a uma estrutura de ago inoxidavel por meio de uma conexao de parafusos
como mostrado na Figura 20. A fixacao dos componentes a parede de a¢o cria uma camara
de ar, que possibilita a deflexdo do diafragma para medidas de pressao hidrostatica entre
0 e 12 kPa.

Para realizar as medicoes de densidades, o sensor diafragma é posicionado na
parte inferior do tanque, como mostrado na Figura 20. O liquido dentro do tanque aplica
uma pressao hidrostédtica (no diafragma) proporcional & gravidade, nivel e densidade do
fluido. A tensao mecanica sofrida pelo diafragma, devido a pressao hidrostatica aplicada,
¢é transmitida para a FBG, que resulta em um deslocamento no comprimento de onda de
Bragg. Portanto, considerando um tnico fluido no tanque, se o nivel liquido e a gravidade
forem conhecidos, as Equagoes 2.21 e 2.22 podem ser utilizadas para estimar a densidade
do fluido a partir das mudancas de comprimento de onda de Bragg. Uma vez que a varia¢ao
de temperatura no sensor provoca deslocamentos em Ag e mudancas na sensibilidade do

diafragma (Kp) (conforme discutido na Segao 2.4.2.2), uma segunda FBG ¢ utilizada
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no sistema, a fim de compensar possiveis erros de medicao consequentes da mudanga de
temperatura do liquido durante os experimentos. Conforme mostra a Figura 20, a segunda

FBG é posicionada proxima as membranas do diafragma.

4.3 Resultados e Discussoes

4.3.1 Caracterizacdo da pressdo e temperatura

Como a pressao hidrostatica esta geralmente na faixa de alguns kPa, a caracterizagio
da pressao foi realizada posicionando-se pesos calibrados no centro do diafragma, resultando
em pressoes de 0 a 12 kPa, com intervalos de 2 kPa, conforme apresentado na Figura 21
(a). Os pesos calibrados cobrem a area do diafragma, a fim de fornecerem distribuigoes
uniformes de pressao sobre o elemento de detecgdo, o que resulta em uma pressao constante
na regiao FBG. Neste caso, a sensibilidade a pressao (Kp) é definida pela inclinagao da
regressao linear, calculada a partir da variacao de comprimento de onda de Bragg versus a
pressao aplicada no diafragma. A caracterizacao foi realizada em condi¢es de temperatura
constantes (ambiente) de cerca de 25 °C. Além disso, a Figura 21 (b) mostra o resultado

da caracterizacao de temperatura feita no sensor, a fim de verificar sua sensibilidade em
uma faixa de 20 °C a 40 °C.
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Figura 21 — Curvas de caracterizagao de (a) pressao e (b) temperatura da FBG incorporada
ao diafragma.

Os resultados mostram uma sensibilidade a pressao de 0,025 nm/kPa, onde tal

sensibilidade esta relacionada as propriedades da fibra éptica e do material diafragma.,
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bem como as dimensoes do diafragma (espessura e didmetro) (WANG et al., 2010b). Neste
caso, a espessura e o diametro do diafragma sdo de 1,8 mm e 30 mm, respectivamente. Os
resultados da Figura 21 (a) também mostram uma alta linearidade do sensor proposto,
com um coeficiente de determinacao (R?) de 0,993. Para a andlise da sensibilidade a
temperatura, a FBG embutida no diafragma também apresentou uma resposta linear
(com R? = 0,990), e uma sensibilidade & temperatura em torno de 0,06 nm/°C (maior
do que a sensibilidade da FBG fora do diafragma), conforme apresentado na Figura 21
(b). Este significativo aumento na sensibilidade da FBG embutida pode ser justificado
pela expansao térmica da material do diafragma (borracha nitrilica), que, somada ao
alongamento natural da FBG quando aquecida, causa um deslocamento ainda maior no

comprimento de onda da FBG embutida.
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Figura 22 — (a) estimativas de pressao realizadas com o sensor diafragma em diferentes
condigoes de temperatura (sem compensagao de temperatura). (b) Estimativas
de pressao medidas pelo do sensor proposto com compensacao de temperatura
(utilizando um FBG adicional como referéncia de temperatura).

Além disso, a Figura 22 (a) traz resultados da caracterizagdo da pressao em
temperaturas tipicamente encontradas em tanques de 6leo bruto (25 °C, 35 °C e 45 °C),
para avaliar o impacto da variacao de temperatura na resposta do sensor. Neste caso,

a compensacao tem o objetivo de corrigir erros provenientes da alteragao do modulo
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de elasticidade (médulo de Young) dos diafragmas, a medida que a temperatura da
borracha nitrilica é alterada (LEAL-JUNIOR et al., 2018). Essa compensacao é possivel
por meio da segunda FBG do sistema, posicionada préximo ao sensor diafragma para
medicao de temperatura. Por meio deste método de compensacao, foi possivel aplicar um
fator de correcao na sensibilidade e no deslocamento da curva caracteristica do sensor,
mitigando assim os erros de medi¢ao causados pela variacao de temperatura do liquido.

Uma comparacao entre os valores medidos e aplicados (referéncia) é mostrado na Figura
22 (b).

Conforme discutido na secao 2.4.2.2, uma vez que o aumento na temperatura
do diafragma causa tanto o deslocamento de Ag, quanto a diminuicao do modulo de
elasticidade do diafragma, ciclos adicionais de caracterizacao da pressao foram realizados
sob diferentes temperaturas, a fim de que tais efeitos possam ser compensados. Os resultados
obtidos, apresentados na Figura 23 (a), possibilitaram a calibragao do deslocamento e
da inclinagao da curva de caracterizacao da pressao, para uma faixa de temperatura de
25 a 45 °C. Corrigidos a inclinac¢ao e o deslocamento das curvas de calibragao, é possivel
medidas de pressao insensivel a temperatura. Na Figura 23 (b) sdo apresentados valores

de pressao estimados e de referéncia com diferenca inferior a 4%.

4.3.2 Estimativas de densidade

Feitas a caracterizagao e calibracdo do sensor, a primeira coleta de dados foi
realizada posicionando-o no fundo de um tanque contendo as amostras de liquido escolhidas
(conforme mostrado na Figura 20). Os experimentos foram realizados utilizando-se dgua,
diesel e petréleo bruto para a medicao de densidades em diferentes fluidos. Além disso, os
niveis em cada liquido foram alterados (de 0 cm a 40 ¢cm, com intervalos de 10 cm), a fim
de demonstrar a capacidade de se estimar densidades sob diferentes condigdes. A Figura
23 apresenta deslocamentos de comprimento de onda obtidos em funcao de cada um dos

niveis escolhidos, para amostras de agua e diesel.

Apesar da alta linearidade obtida em ambas as curvas (R? acima de 0,99), o grafico
da Figura 23 mostra inclinacgoes diferentes para a agua e o diesel, o que, de acordo com
a Equacao 2.21, implica diferentes valores de pressao entre agua e 6leo. Vale ressaltar
que as inclinagoes obtidas no petréleo bruto e no diesel sdo semelhantes (por possuirem
densidades nominais préximas), de modo que ndo fica clara uma comparagao entre petrdleo
bruto e diesel. Assim, analisando a Figura 23 e as Equacoes 2.21 e 2.22, pode-se concluir

entao que a densidade da agua é maior que a do diesel.

Por fim, a densidade de cada fluido é analisada no nivel de 40 c¢cm usando o
método descrito na Secao 4.2.1. As densidades de petréleo bruto e diesel utilizados ja sao
caracterizadas pelo fabricante e distribuidor antes da aplicacdo por meio do métodos de

normas locais (método NBR-7148), em que as amostras liquidas sdo posicionadas em um
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Figura 23 — Mudanca de comprimento de onda em fun¢ao do nivel dos liquidos (dgua e
diesel), medida a partir do sensor diafragma proposto.

medidor que estima suas densidades. As amostras de agua também sdo caracterizadas antes
da aplicacao, onde as amostras sao posicionadas dentro de um recipiente com um transdutor
de pressao piezoelétrica na parte inferior. As medicoes hidrostaticas sao realizadas com

um volume constante de dgua e a densidade ¢ estimada a partir dos resultados de pressao.
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Figura 24 — Valores estimados de densidade de dgua, diesel e petréleo bruto, medidos pelo
o sensor diafragma proposto.

A Figura 24 mostra a estimativa de densidade para agua, diesel e petréleo bruto,
onde é possivel observar uma nitida diferencas de agua e 6leos. A densidade medida na
dgua é de 995,6 £39,8kg/m? (com valor nominal de 997,0 kg/m? para 25 °C). Ja o diesel
e o petrdleo bruto apresentam densidades semelhantes, sendo 824,1 +41, 2kg/m? e 822,3
+37, 0kg/m?, respectivamente. Uma vez que a densidade em 6leos variam de 790,0 kg/m?>

a 880,0 kg/m?>, os valores encontrados ja seriam suficientes para uma distingdo entre dgua
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e Oleo, por exemplo, em uma interface agua-éleo. Assim, o sistema de diafragma proposto
é uma opg¢ao viavel para estimativa de densidade em fluidos, bem como classificacao de

fluidos com base no perfil de densidade.






67

5 MEDICAO DE CALOR ESPECIFICO E
CONDUTIVIDADE TERMICA

5.1 Introducao

Este capitulo apresenta as estimativas de calor especifico e da condutividade
térmica de diferentes liquidos. Os experimentos, realizados em trés diferentes estruturas
(tanque, Béquer e proveta), nao sé valida o método desenvolvido, mas também mostra sua
reprodutibilidade, que permite realizar estimativas a partir de diferentes estruturas. Além
disso, sao levantadas discussoes acerca da flexibilidade do método, que permite usa-lo

como um sistema de deteccao de liquidos.

5.2 Principio de Funcionamento

5.2.1 Materiais e Métodos
5.2.1.1 Experimento I: Anélise no Tanque de acrilico

Para validar o método proposto, foram realizados quatro experimentos a partir de
trés diferentes estruturas. O primeiro deles (Figura 25 (a)) teve como propdsito conhecer a
resposta do sistema utilizando-se de um aquecedor resistivo de 1 kW, inserido diretamente
no liquido. O tanque, feito de acrilico com 1 ¢m de espessura, possui dimensoes de 24 x 24
x 12,5 cm (largura, altura e profundidade, respectivamente), portanto, o volume de agua

considerado no experimento foi de 7,2 1.

5.2.1.2 Experimento Il: Anélise no Béquer de vidro

O segundo experimento tem por objetivo validar o método em um ambiente mais
suscetivel a perdas, fazendo uso de um Béquer de vidro sem qualquer tipo de isolamento
térmico para realizar as estimativas. O Béquer, de dimensdes 2,1 e 6,5 cm (raio e altura,
respectivamente), é posicionado em cima de uma fonte de calor Peltier (TEC1-12706,
Hebei IT), configurada para uma poténcia de 12 W por um controlador de temperatura
TED 200C (Thorlabs) - Figura 25 (b). As amostras de liquido utilizadas nas estimativas

foram agua e 6leo mineral.

5.2.1.3 Experimento Ill: Analise na Proveta de vidro

J& o terceiro experimento ¢ realizado em uma proveta de vidro de dimensoes 2,1 e

19,5 cm (raio e altura, respectivamente), conforme mostra a Figura 25 (c). O objetivo desse
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Peltier
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Tanque Béquer Proveta

Figura 25 — Esquematico das estruturas utilizadas para a avaliacdo do método proposto,
sendo tais estruturas baseadas em: (a) tanque de acrilico, (b) Béquer de vidro
e (c) proveta de vidro.

experimento é realizar um teste de bancada que permita aprimoramentos (como medigoes
quasi-distribuidas) e adi¢do de novos sensores (tais como os de densidades e nivel) a partir
de uma mesma estrutura. Além disso, como o volume de liquido na proveta é 9,88 vezes
maior do que no Béquer, as perdas de calor e a convecgao natural do liquido tendem a
gerar menos incertezas nas estimativas. Com excegao do recipiente (proveta), os materiais
utilizados na construcao do sistema foram os mesmos empregados no experimento do

Béquer. Ja as amostras de liquidos avaliadas foram agua, 6leo mineral e dleo de silicone
(Kryo 51).

5.2.1.4 Experimento IV: Andlise da poténcia térmica

Por fim, o Gltimo experimento apresentado tem dois principais objetivos, sao eles:
integrar os dois sistemas apresentados (medindo densidade, calor especifico e condutividade
térmica a partir de um tnico sistema) e avaliar o comportamento do fluxo de calor no
setup. Dessa forma, os materiais utilizados neste experimento sao os mesmos usados no
experimento do Béquer, adicionado do sensor diafragma para medi¢oes de densidade e
uma fonte DC modelo 2231A-30-3 (KEITHLEY, USA). A funcao da fonte DC é controlar
a corrente de alimentacao do peltier, que, neste caso, varia de 0,25 a 1 A, com intervalos
de 0,25 A.

5.2.2 Capacidade de calor especifico

Rearranjando a equagao fundamental da calorimetria (Eq. 2.1), o calor especifico

de cada liquido (em cal/g°C) pode ser obtido por meio da equagao:
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Q
= 1
Cp m - AT’ (5:1)
onde Q (em cal) pode ser calculado por:

sendo At (em s) o tempo de amostragem e ¢, a poténcia da fonte de calor (em cal/s).
Uma vez que a poténcia de aquecimento dos equipamentos ¢ dada em Watts, a conversao
de W para cal/s pode ser feita considerando-se 1 W equivalente a 0,2388 cal/s. Além disso,

a massa m (em g) apresentada na Equagao 5.1 pode ser obtida por:
m=p-V, (5.3)

onde p é a densidade do liquido (em g/cm?) e V é o volume de liquido dentro do recipiente
(em ¢m?). Por fim, AT, apresentado na Equacao 5.1, refere-se a variagdo de temperatura

(em °C) medida pelo sensor de temperatura durante os testes.

5.2.3 Condutividade térmica

A estimativa da condutividade térmica em liquidos, ainda que um pouco mais
complexa do que a de Cp, pode ser obtida por meio de outros parametros térmicos
relacionados a ela. Por exemplo, as relagoes de efusividade térmica e difusividade térmica,
apresentadas na sec¢ao 2.2.6, relacionam k com Cp e p. J& a Lei de Fourier (discutida na
secao 2.2.3) relaciona k com o fluxo de calor q” (em cal/s), que por sua vez depende de
At e AT (veja na Equagao 5.2).

Conhecendo-se as propriedades térmicas das quais k é dependente, uma base de
dados contendo parametros de diversos fluidos pode mostrar a variabilidade da condutivi-
dade térmica. Além disso, por meio de regressoes lineares e polinomiais, pode ser obtida a

equagao da condutividade térmica em funcao dos demais parametros.

Considerando os dados de p, Cp e k apresentados no Quadro 1 e aplicada a
regressoes lineares e polinomiais de primeira e segunda ordem, pode-se concluir que uma
equagao polinomial de primeira ordem (obtida por meio de uma regressao polinomial)
apresenta a menor variabilidade com relacdo aos valores de k. Assim, a equagdao que

representa um modelo polinomial para calcular a condutividade em liquido sera:

At

k:c-(ﬁo+ﬁ1-p+ﬁ2-0p)-ﬁ, (54)

onde ¢ é o coeficiente de calibracao, [y, f1 e fa sdo os coeficientes da equagdo polinomial,
p € a densidade do liquido, Cp é o calor especifico (estimado por meio da Equagdo 5.1),

At é o tempo de medicao e AT é a variacao da temperatura. Os coeficientes da regressao
polinomial encontrados sao: 5y = 0, 7556; 31 = 0,0008386 e (5 = 0, 8788.
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Tabela 1 — Propriedades térmicas dos liquidos utilizados na regressao polinomial.

Liquido p(kg/m?) | Cp(cal/g°C) | k(W/mK)
Agua 997.0 0,998 0,613
Oleo Mineral 867,0 0,454 0,133
Glicerina 1259,9 0,508 0,286
Acetona 784.5 0,308 0,180
Etanol 783.,4 0,613 0,167
Metanol 784.,5 0,607 0,204
Oleo de Méaquina 884,1 0,456 0,145
Petroleo 800,0 0,509 0,159
Etilenoglicol 11144 0,508 0,252
Refrigerante-134a 1199,7 0,342 0,081
Refrigerante-22 1183.4 0,302 0,083
Acido Nitrico 1560,0 0,411 0,260

Para calibrar o sistema, basta usar um liquido com propriedades conhecidas e

aplica-las na equacgao 5.4 rearranjada, descrita como:

k
c= . (5.5)
(50+61'P+52‘Cp)'%
A calibracao dos trés sistemas apresentados neste trabalho foi feita utilizando agua, que,
segundo (INCROPERA et al., 2007), apresenta condutividade térmica (a 25 °C) de 0,613
W/mK, p = 0,997g/m? e Cp = 0,9986 cal/g°C. AT e At foram obtidos através das

medicoes de temperatura realizadas com o sensor FBG. As constantes de calibracao

encontradas foram:

Crangue = 0,0102; (5.6)
Chiguer = 0,00434; (5.7)
Croveta = 0, 00434, (5.8)

5.3 Resultados e Discussoes

Antes de realizar os experimentos, a caracterizacao da FBG foi realizada de acordo
com o método apresentado no Capitulo 3, e a relacao grafica de Ap,qq4 versus temperatura
pode ser vista na Figura 26, que apresenta um coeficiente de correlacao R? = 0,9999 e
sensitividade de 11,5 pm/°C. Tanto na gravagao e caracteriza¢do quanto nos experimentos,

o espectro da FBG foi monitorado por um interrogador de FBG SM125 (Micron optics).

5.3.1 Experimento I: Anélise no Tanque de acrilico

Conforme apresentado na secao 5.2.1, o primeiro experimento foi realizado em

um tanque de acrilico, ilustrado na Figura 25 (a). O objetivo do experimento é avaliar
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Figura 26 — Curva de caracterizagdo do sensor de temperatura baseado em FBG.

a repetibilidade do método em um tanque com 7,2 1 de 4gua e um aquecedor resistivo
(inserido diretamente no liquido) de 1 kW. O experimento inicia-se ligando e desligando o
aquecedor imerso na dgua a cada 5 minutos e coletando a temperatura do liquido com a
FBG. Uma vez que o sistema é baseado em uma técnica transiente, foram selecionadas as

trés amostras transientes de temperatura, conforme destaca a Figura 27.

Ainda na Figura 27, que mostra a variacao da temperatura da dgua em fungao do
tempo, é possivel notar uma pequena variagao na terceira amostra coletada (que implica
num coeficiente de linearidade de R%; = 0,9793, contra R?%; = 0,9891 e R, = 0,9942
da primeira e segunda amostra, respectivamente). Tal variacao se da devido as perdas
de calor existentes no sistema. Uma possivel solugao para este problema é a adigao de

isolamentos térmicos, para reduzir as interacoes do sistema com o ambiente externo.
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Figura 27 — Curva da temperatura medida no experimento do tanque de acrilico.

Substituindo os dados do ja conhecidos do sistema nas Equagoes 5.1-5.3, é possivel

estimar os valores de Cp da dgua para cada um dos trés ciclos de medigoes. Estes valores
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(apresentados na Figura 28), mostram que, como esperado, as estimativas das duas
primeiras amostras possuem maior acuracia do que a da terceira. Além disso, o valor
nominal de Cp da dgua (no Quadro 1) é de 0,997 g/m?, o que indicaria um erro de precisao

nas estimativas dos trés ciclos.

Essa diferencga entre o valor estimado e o valor nominal de Cp tem relagao com a
fonte de calor resistiva utilizada, que aparenta entregar mais de 1 kW para o liquido durante
as medicgoes. Para corrigir esta imprecisao do sistema, pode-se compensar o valor de ¢,
na Equacao 5.2, adicionando a este valor uma calibracao de poténcia térmica. Uma vez
que o objetivo principal deste trabalho ¢é calcular a condutividade térmica em liquidos de
maneira segura, a imprecisao de Cp nao impactara o resultado final de k, pois a constante

de calibracao (apresentada na Equagao 5.5) ja compensa tais imprecisoes.

Feita a estimativa de Cp e a calibracdo do sistema, é possivel entao estimar a
condutividade térmica por meio da equacao 5.4 e a densidade (previamente obtida). Os
valores de k estimados em cada ciclo podem ser vistos na Figura 28, que mostra uma
incerteza de 0,0664 W/m°C entre os valores obtidos. Essa diferenga, assim como na
estimativa de Cp, decorre da perda de calor ocorrida durante a coleta de dados da terceira

amostra.

Do experimento, pode-se concluir que a constante de calibragao consegue compensar
erros de imprecisao ocorridos em Cp, contudo, ndo compensa erros provenientes de perdas
de calor durante a coleta dos dados. Este fato evidencia a importancia de um sistema bem
isolado, que consiga manter as condi¢oes de contorno estaveis durante todo o experimento.
Apesar disso, as estimativas obtidas apresentam valores coerentes de calor especifico e
condutividade térmica da 4gua, indicando uma repetibilidade dentro do esperado. Para
avaliar melhor a reprodutibilidade do método e a influéncia das perdas, a se¢ao seguinte

apresenta resultados obtidos em um Béquer sem qualquer tipo de isolamento térmico.
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Figura 28 — Calor especifico e condutividade térmica da dgua, estimados nos trés ciclos do
experimento do tanque



5.3. Resultados e Discussoes 73

5.3.2 Experimento Il: Analise no Béquer de vidro

Assim, o experimento do Béquer tem o objetivo de estimar o calor especifico e a
condutividade térmica em um pior cenario (sem qualquer tipo de isolante térmico). Para
isso, foram colocados 30ml de liquido dentro do Béquer e coletados os dados de trés ciclos
de aquecimento com amostras de dgua e 6leo mineral, conforme detalhado na secao 5.2.1.
Conforme apresentado na Figura 29, as estimativas na agua resultaram em valores de Cp
= 0,9956 cal/g°C (com valor nominal de 0.9986 cal/g°C) e k = 0,5967 W/mK (com valor
nominal de 0,613 W/mK). J4 a amostra de 6leo mineral apresentou estimativas de Cp =
0,5206 cal/g°C (com valor nominal de 0,4543) e k = 0,1946 W/mK (com valor nominal de
0,133 W/mK).

Os resultados mostram que, mesmo sem um sistema complexo de isolamento
térmico, é possivel obter estimativas de calor especifico e condutividade térmica com
sistema proposto. A diferenca maior, encontrada nos valores estimados para o 6leo mineral,
pode ser explicada pelas (ja esperadas) perdas de calor existentes no setup. Além disso,
a elasticidade do 6leo mineral pode ter causado um desvio no valor da condutividade
térmica do 6leo ao longo de sua vida 1til (i.e., cada vez que o 6leo mineral é aquecido,

suas propriedades térmicas sao levemente alteradas).

Para que tal problema seja avaliado, pode-se utilizar um sensor de referéncia para
medir Cp e k da amostra utilizada. Entretanto, para um sistema sem isolamento térmico e
com erros provenientes das correntes de convecgao, os resultados obtidos estao dentro do
esperado (com condutividade térmica do 6leo entre 0,1 ¢ 0,2 W/mK). A fim de reduzir as
incertezas (provenientes das perdas de calor e das correntes de convecgao) e possibilitar a
integracao de outros sensores numa mesma estrutura, foi realizado um terceiro experimento

em que o Béquer é substituido por uma proveta de vidro.
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Figura 29 — Calor especifico e condutividade térmica da dgua e do 6leo mineral, estimados
no experimento do Béquer
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5.3.3 Experimento IlI: Andlise no Proveta de vidro

Por possuir um volume de liquido 9,88 vezes maior que o do Béquer (296,5 cm?
contra 30 cm3), o experimento da proveta proporciona maior isolamento entre o sensor de
temperatura e os contornos do recipiente. Com isso, as perdas por convec¢ao no topo e a
convecgao natural do liquido impactam de forma menos significativa na estimativa de Cp
e k. Para comparar esse melhora na estimativa, a Figura 30 traz os resultados de Cp e k,

estimados nos experimentos do Béquer e da proveta.

Analisando a Figura 30, os valores estimados na agua nao sofreram variagoes
significativas, quando comparados ao experimento do Béquer. Ja no caso do 6leo mineral,
houve uma aproximagao dos valores de Cp e k estimados (Cp = 0,4547 cal/g°C e k
= 0,1618 W/mK, respectivamente) com seus valores nominais do 6leo mineral (0,4543
cal/g°C e 0,133 W/mK, respectivamente). Por fim, uma amostra de 6leo mineral (Kryo
51) apresentou valores estimados de Cp = 0,3865 cal/g°C (com valores nominais de 0,3893
cal/g°C) e condutividade térmica de 0,1446 W/mK. Vale ressaltar que os experimentos
apresentados até este ponto foram realizados antes da pandemia do covid-19. Por conta de
restri¢oes no uso dos laboratérios, consequentes da pandemia, nao foi possivel a realizagao
de novos testes, como por exemplo medicoes de calor especifico e condutividade térmica

do Kryo 51 no béquer.
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Figura 30 — Calor especifico e condutividade térmica da agua, do 6leo mineral e do Kryo
51, estimados nos experimentos da proveta e do Béquer.

5.3.4 Experimento IV: Analise da poténcia térmica

Conforme discutido na Sec¢ao 2.3, controlar o fluxo de calor em sistemas térmicos
é uma tarefa complexa, em especial em métodos transientes de medicao. Para avaliar a
distribuicao do calor no sistema proposto, um tltimo experimento é realizado, com o intuito

de entender melhor a resposta do sistema quando submetido a diferentes condi¢oes de
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geracao de calor. Para tanto, uma amostra de 100 ml de dgua foi avaliada, sendo estimada,
a principio, sua densidade, seguida do calor especifico e da condutividade térmica para

diferentes situagoes de poténcia térmica.

A densidade da agua foi estimada por meio do sensor de diafragma. A Figura 31
(a) mostra a variagdo do comprimento de onda medido pelo sensor no momento em que a
pressao referente a amostra é aplicada a ele. Substituindo esta variacgao do comprimento
de onda (0,0136 nm) e a sensibilidade do diafragma (0,025 nm/kPa) na Equagao 2.21,
uma estimativa de pressao de 0,544 kPa pode ser obtida. Aplicando este valor, a altura da
coluna do liquido (5,5 ¢cm) e a aceleragao da gravidade (9.80665 m/s?) a Equagao 2.22, foi

entdo estimada uma densidade de 1008,6 kg/m? para a amostra de adgua utilizada.

J& para a compreensao das curvas apresentadas na Figura 31 (b), é preciso inicial-
mente entender a distribuicao do calor que sai do peltier até chegar ao liquido, levando-se
em conta o regime de operagao e as perdas do sistema. Conforme discutido na Se¢ao 2.3, as
medicoes em métodos transientes sao realizadas partindo da transicao de um estado inicial
até um segundo ponto de equilibrio térmico, por meio de uma insercao de calor no sistema.
Neste contexto, apesar da nao necessidade de um elevado tempo de estabilizagdo (como
acontece nos métodos estacionarios), um controle preciso da poténcia térmica é requisito
para uma boa performance do sistema. Uma solugao para isso seria o uso de constantes
de calibragao no sistema, que compensariam as perdas de calor caso as condigoes de
contorno da calibracao e dos experimentos sejam semelhantes. Tal abordagem permite
uma significativa simplificagdo do sistema, pois saber exatamente o valor da poténcia

inserida na amostra pode se tornar uma tarefa complexa.
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Figura 31 — (a) deslocamento no comprimento de onda da FBG causado pela pressao
da dgua aplicada ao sensor diafragma. (b) curvas de regressao linear da
temperatura medida no Béquer para correntes de 0,25; 0,5; 0,75 e 1 A.

De forma breve, as perdas do setup podem ser resumidas basicamente a trés: no
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peltier, no Béquer e no liquido. Como o peltier nao esta em completo contato com o
Béquer, a parte descoberta do peltier perde calor por convecgao para o ar. Da mesma
forma, o Béquer de vidro, em contato com o peltier, é aquecido com parte do calor gerado.
Este calor, absorvido pelo vidro, é transmitido tanto para o liquido, quanto para o ar (por
condugdo e convecgao, respectivamente). Por fim, o liquido aquecido perde calor para o
topo do recipiente, que, no caso deste experimento, foi coberto por uma espuma isolante

térmica.

Assim, quando o peltier é ligado (com o sistema partindo de um estado inicial),
todas essas interagoes térmicas comecam acontecer simultaneamente no sistema. Em um
determinado momento apés ligar o peltier, a distribuicao de calor no sistema entra em
equilibrio e o liquido entdo passa a receber uma parcela constante de calor (considerando
que a temperatura do ar seja sempre constante). Dessa andlise, pode-se concluir que, para
uma resposta precisa e rapida do sistema, a poténcia térmica gerada pelo peltier deve ser
suficientemente grande para que o equilibrio citado anteriormente seja atingido o mais
rapido possivel. Além disso, deve-se garantir que, durante todo o experimento, o calor que

entra no liquido seja maior do que o calor que sair dele.

Para avaliar tal comportamento, a Figura 31 (b) mostra a inclinacdo da curva
de temperatura versus tempo, para correntes de 0,25; 0,5; 0,75 e 1 A. O aquecimento
da dgua (em cada configuracao de corrente) foi realizada durante 10 minutos para que
houvesse tempo suficiente para o sistema entrar em equilibrio. A temperatura de corrente
livre (externa) foi de aproximadamente 22 °C. Considerando que a poténcia gerada no
peltier é diretamente proporcional a sua corrente de alimentagao (Titov et al., 1997), caso
as 4 correntes aplicadas ao sistema fossem suficientemente grandes para preencher as
condigoes supracitadas, as inclinagoes das curvas apresentadas na Figura 31 (b) deveriam
ser proporcionais as respectivas correntes de peltier. Entretanto, as inclinacées obtidas
(por nao serem igualmente espacadas) indicam que as poténcias geradas para as curvas 1 e
2 nao sao suficientemente grandes para que o sistema atinja um equilibrio na distribuicao

do fluxo de calor.

Utilizando a inclinacao da curva 3 para calibrar o sistema, uma comparagao entre
os valores estimados de Cp e k pode ser vista na Tabela 2. Assim, uma corrente minima
de 0,75 é necessaria para fornecer poténcia suficiente para o liquido e garantir uma melhor
precisao ao sistema proposto. Vale ressaltar que, apesar da curva 3 ter sido utilizada como
calibracao do sistema, os resultados apresentados nesta se¢ao indicam que quanto maior a
corrente (e, portanto, a poténcia gerada) mais rapido e preciso serd o comportamento do
seu sistema. Em contrapartida, o peltier utilizado deve ser alimentado com no maximo

1,25 A, considerando as configuragoes utilizadas.

Além das estimativas de Cp e k apresentados, o método proposto pode ser adaptado

para um sistema de identificacao de liquidos. Por exemplo, sabendo-se que os valores
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Tabela 2 — Estimativas de Cp e k encontrados no estudo da poténcia poténcia térmica do

sistema.
Curva | i (A) Cp (cal/g°C) k (W/mK)
1 0.25 3.7969 17,5164
D 05 2.1209 31318
3 0.75 0,9986 0.6130
1 1.0 11444 0,5682

tipicos de k da dgua ficam em torno de 0,613 W/mK e que os de éleos ficam entre 0,1 e

0,2 W/mK, é possivel utilizar um método comparativo para diferenciar o que é dgua e o

que é 6leo na Figura 30. Para a distingao entre diferentes dleos (que possuem valores de

k préximos) pode-se combinar as estimativas de Cp e k para dar maior assertividade ao

método comparativo.
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6 Conclusoes e Trabalhos Futuros

Este trabalho apresentou uma metodologia éptica de medigdo de calor especifico e
condutividade térmica em liquidos. Para validar o método, foram construidos trés sistemas,
nomeados: tanque, Béquer e proveta. Os trés sistemas utilizaram um sensor de temperatura
baseado em FBG (de sensibilidade 11,5 pm/°C) para coletar a temperatura e, por meio
das equacgoes térmicas apresentadas, foi possivel realizar as estimativas. Uma vez que os
estudos mostraram uma dependéncia entre a condutividade térmica e a densidade, um
sensor Optico baseado diafragma (com sensibilidade 0,025 nm/kPa) é proposto, permitindo
medicoes seguras em liquidos como o agua, diesel e petréleo bruto. Para estimar o calor
especifico, foi utilizada a equagao fundamental da calorimetria, enquanto a enquanto a
equacao da condutividade térmica foi obtida experimentalmente, apds uma regressao
polinomial que correlacionava: densidade, calor especifico, condutividade térmica, variacao

da temperatura e do tempo de amostragem.

Para simplificar o processo de caracterizacao de sensores de temperatura, foi
desenvolvido um sistema de caracterizacao. Para tanto, foi elaborar um codigo que
automatiza a coleta de dados de temperatura e comprimento de ondas das FBGs. Para
validar o sistema, foram caracterizadas simultancamente duas FBGs (centradas em 1564
nm e 1568, respectivamente). A sensibilidade das FBGs foram de 10,9 pm/°C e 11,1

pm/°C, e o coeficientes de correlagio de ambas foi R? = 0, 9998.

Com uma das FBGs caracterizadas, foi apresentada uma prova de conceito que
relacionava a temperatura medida com parametros térmicos do liquido. O experimento foi
realizado utilizando-se agua e 6leo mineral, e, mantendo as demais condigoes constantes,
a inclinacao das temperaturas medidas na dgua foi maior que a do 6leo mineral. Para
melhor compreender a relagao desta inclinagao com as propriedades térmicas, foram entao

realizados os experimentos de validagao.

Os estudos de condutividade térmica mostraram que para sua estimativa era
necessario conhecer a densidade do liquido avaliado. Para isto, foi proposto um sensor
6ptico baseado em diafragmas, feitos de borracha nitrilica, que permite medigoes em
liquidos inflamaveis e corrosivos, como é o caso do petréleo bruto. O sensor é composto
por duas FBGs, que permitem, além da medicao de pressao e densidade, a calibracao
de erros provocados por mudanga na temperatura do sensor no momento da medi¢ao. O
sensor (com sensibilidade 0,025 nm/kPa) foi aplicado para calculo de densidade da dgua
(995,6 £39, 8 kg/m?), diesel (824,1 +41,2 kg/m?) e petroleo bruto (822,3 +37,0 kg/m?).

O primeiro experimento foi realizado em um tanque de acrilico. Neste caso, foi

avaliado a repetibilidade do setup montado, sendo realizadas trés medi¢oes de calor
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especifico e condutividade térmica na agua. Os resultados mostraram uma incerteza de
0,0664 W/m°C, que pode ter sido proveniente de perdas de calor do sistema. Além disso, o
experimento apresentou uma imprecisao de 0,128 cal/g°C na estimativa de calor especifico,
que pode ser compensada por uma constante de calibragao na equacao do calor especifico.
Por outro lado, a incertezas encontradas nas estimativas de condutividade térmica nao sao

compensaveis, o que realca a importancia de um bom isolamento térmico no sistema.

Para avaliar a resposta do método em um sistema sem isolamento térmico, foi
realizado o experimento do Béquer. O experimento foi executado utilizando-se agua e dleo
mineral, e os resultados mostraram uma imprecisao maior na estimativa da condutividade
térmica do 6leo mineral. Apesar disso, as estimativas k = 0,1946 W/mK (com valor
nominal de 0,133 W/mK) estao dentro do esperado, uma vez que a condutividade térmica

de 6leos gira em torno de 0,1 a 0,2 W/mK.

O experimento da proveta foi feito com dgua, éleo mineral e 6leo de silicone (kryo
51). No caso da proveta, por possuir uma coluna maior de liquido, as incertezas causadas
pela convecgao natural do liquido e pelas perdas de calor sdo menos relevantes. Dessa
forma, os resultados da proveta apresentaram Cp = 0,3865 cal/g°C (com valores nominais
de 0,3893 cal/g°C) e k = 0.1618 W/mK. Tais resultados permitem nao sé a estimativa de
Cp e k, mas também a utilizacao do método para desenvolver um sistema de identificacao

de liquidos por meio de valores previamente tabelados de Cp e k.

O 1ltimo experimento teve o intuito de avaliar a distribui¢ao de poténcia térmica
no sistema. Para isto, foi montado uma estrutura com o Béquer, variando-se a corrente do
peltier de 0,25 a 1 A, con intervalos de 0,25 A. Os resultados mostraram que correntes
maiores (e, portanto, fluxo de calor maior) resultam em uma estabilizagdo mais rapida da
distribuicao de calor no sistema, aumentando a precisao e diminuindo o tempo de resposta

do sistema.

Deste modo, os resultados apresentados neste trabalho contribuem para o aprimo-
ramento no processo de monitoramento térmico em liquidos, permitindo estimar densidade,
calor especifico e condutividade térmica em liquidos inflaméaveis. O fato de os sensores
apresentados serem puramente épticos traz vantagens como resisténcia a corrosao e a inter-
feréncia eletromagnética, além de poderem operar em ambientes agressivos e inflamaveis,
comumente encontrados em operacoes de refinamento de petroleo bruto e resfriamento de
equipamentos industriais. Além disso, o sistema de caracterizagao apresentado no Capitulo
3 permite uma reducao do tempo necessario para caracterizar FBGs, especialmente em

sondas com varias FBGs multiplexadas.

Os trabalhos futuros incluem a compensacao das perdas de temperatura nos setups,
seja com a elaboragao de um isolamento térmico mais eficiente, seja com a adi¢ao de
sensores de referéncia. Para diminuir o tempo de estabilizagao da poténcia térmica, o

peltier utilizado pode ser substituido por uma fonte de calor mais potente. Além disso,
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os estudos apresentados neste trabalho indicam a possibilidade de construir um sensor
de condutividade térmica portatil, baseada no método fio quente em fibra optica, que
possa ser aplicado em qualquer condic¢ao, desconsiderando-se o fluxo de calor existente
no liquido. Por fim, a multiplexacao de FBGs permitira medi¢oes quasi-distribuidas e a

deteccao de nivel numa interface agua-éleo.
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