MEDIDAS DE INDICE DE REFRACAO DE LIQUIDOS
POR REDES DE DIFRACAO

Luiz Felipe Gongalves Dib’, Eduardo Acedo Barbosa’
" Aluno de mestrado do curso Gestdo e Tecnologia em Sistemas Produtivos do Ceeteps
? Prof. Dr. Faculdade de Tecnologia de Sio Paulo e do curso Gestdo e Tecnologia em Sistemas produtivos do Ceeteps
'Ifgdib@fatecsp.br, *ebarbosa@fatecsp.br

Resumo

Este artigo apresenta o modelo de um dispositivo
que utiliza a técnica de difragdo para coletar medidas de
indice de refracdo de liquidos e concentragdes de
solugdes aquosas. Esse trabalho obteve resultados
satisfatérios atingindo de uma forma simples uma
precis@o de 4 casas decimais, vislumbrando assim uma
linha de pesquisa promissora com grande potencial para
obtengdo de medidas mais precisas e exatas. A exatiddo
na grande maioria das medidas aponta também a
confiabilidade do sistema.

1. Introducgao

No inicio do século XVII, o indice de refracdo
j& era estudado pelos fisicos e matemdticos Willebrord
Snell e René Descartes. Este udltimo publicou o seu
trabalho mais famoso sobre o comportamento da luz
chamado First Discourse on Light. Descartes (1637)
propds um modelo que regia o comportamento da luz
quando atravessava dois meios de diferentes indices de
refracdo. Esse modelo definia a relacdo do desvio que a
luz sofria em fun¢do do indice de refracdo entre meios
distintos!"). Posteriormente, em 1895 Ernst Abbe propds
a utilizac@o de dois prismas para medir o angulo em que
a luz sofreria uma reflexdo total (angulo limite). Dessa
forma poderia se encontrar o indice de refracdo de
liquidos™. Esse dispositivo ficou conhecido como
refratometro de Abbe. Desde entdo, essa técnica vem
sendo usada como principal fonte de obteng¢do de
medidas de indice de refracdo.

O indice de refragdo tem uma aplicagdo muito
ampla em termos de pesquisa e aplicacdo. Ele pode ser
utilizado em diversos segmentos de atuagdo, tais como
nas ciéncias biomédicas, industria farmacéutica,
controle de processos, monitoramento de pureza de
produtos finais na inddstria quimica entre outros.

Dentro das ciéncias biomédicas, foi utilizado
um biossensor refratométrico para medir concentracio
de narcéticos no sangue”, ou utilizando a diferenca
entre indices de refracdo de determinadas amostras de
diversas zonas para detectar a quantidade de cloreto de
sodio, cloreto de potdssio e de glucose em drogas
injetéveisw. Quanto aos farmacos, o indice de refracdo
foi usado para medir a quantidade de anticorpos
imobilizadoslSJ, ou para monitorar a adulteracdo das
substidncias que desejava controlar em solucdo de
medicamento'®. J4 na drea de controle de qualidade,
foram monitorados o progresso e o ponto final da reacio
de transesterificagdo de 6leo de soja para o biodiesel'”,

e um sistema experimental que permitisse o
monitoramento on-line de uma reagc@o quimica em fluxo
continuo levando a sintese de biodiesel'®’.

Além dessas aplicacdes diretas, o indice de
refracdo pode também ser correlacionado a outras
grandezas  mensurdveis para encontrar  outros
parametros. Existem trabalhos que explicaram o efeito
hipoglicémico, através interacdes moleculares medidas
através das relagdes de indice de refracio e da
viscosidade das solucdes diluidas® ou associando o
indice de refracio com a viscosidade que permitiu
estudar as  interagdes  intermoleculares  entre
componentes de uma mistura''”.

Com essas pesquisas mais recentes é notdrio
que medidas mais precisas desta varidvel podem gerar
resultados mais relevantes, além de ampliar as novas
aplicacdes que poderiam desfrutar desse parametro.
Esse é um dos motivos de motivacdo para este trabalho
ser realizado, vislumbrando uma de muitas outras
alternativas possiveis, para atingir o objetivo final de
encontrar medidas de indice de refracdo mais precisas.

2. Referencial Teorico

Na referéncia [“], foi utilizado um laser de He-
Ne como fonte de luz, uma rede de difracio de
transmissdo e uma camera fotogrifica para medir o
deslocamento linear entre a ordem difratada no liquido
em relacdo a mesma ordem sem a presenca do liquido,
ou seja, difratada apenas no ar. Esse método se mostrou
eficaz obtendo uma precisdo de 4 casas decimais. No
entanto, tendo em vista as limitagdes na forma de
adquirir as medidas por conta da obrigatoriedade de um
grande volume de liquido para a andlise, que impedem
medidas de amostras absorvedoras ou espalhadoras de
luz, este método pode ser aperfeigoado.

Os trabalhos mais recentes utilizam a difracio
como um mecanismo complementar para um arranjo
interferométrico com uma técnica para medir o indice
de refracio de sélidos translicidos!"?. Utilizando-se de
um feixe de laser He-Ne expandido e colimado apds
incidir em um espelho concavo. Esse feixe colimado e
expandido é direcionado a um conjunto composto por
um espelho e uma rede de difracdo reflexiva com um
angulo reto entre eles. Parte do feixe incide no espelho e
por sua vez ¢ refletido para a rede de difracdo, enquanto
a outra parte do feixe atravessa o material em andlise
sofrendo uma alteracdo de fase e entdo incidindo direto
na rede de difracdo. A combinacdo desses dois feixes na
rede de difracdo, geram uma interferéncia e tem as suas
ordens +1 e -1 respectivamente, projetadas em uma



camera que por sua vez registra a interferéncia para se
chegar ao indice de refragdo do meio.

Outro trabalho que relaciona o fendmeno da
interferéncia com a difracdo foi o trabalho de Zeng
(2002) que utilizou os dois comprimentos de onda
gerados por um laser YAG. Nesse trabalho o autor
utilizou a rede de difragc@o para decompor e assim poder
separar os dois comprimentos de onda gerados pelo
laser. Apds ter decomposto os dois comprimentos de
onda, eles incidem em um conjunto de espelhos que é
deslocado, ao retornar para a rede de difragcdo, os dois
feixes sofrem interferéncia e novamente sdo separados.
Na saida de cada feixe com comprimento de onda
distinto foi colocado um detector com o intuito de
contar o padrdo de interferéncia e comparar os dois para
poder medir o indice de refragdo do meio onde o arranjo
foi montado.

Alguns trabalhos mais recentes relatam
métodos muito sofisticados enquanto o trabalho mais
antigo apresenta um método simples, mas que devido as
limitacdes tecnoldgicas do periodo que foi feito, ndo foi
possivel obter resultados mais precisos. Esse trabalho
pretende juntar a simplicidade e a efici€éncia com a
finalidade de se obter resultados precisos e com um
dispositivo mais simples.

A difracdo se dd quando a onda que incide no
obstaculo sofre uma alteragdo da amplitude, da fase ou
das duas gerando assim uma interferéncia entre as
diversas novas frentes de onda geradas pelas
defasagens. Quando temos uma matriz de repetitivos
elementos de difracdo, sejam aberturas ou obstaculos,
que possam causar essas alteracdes, chamamos de rede
de difracdo. O comportamento da luz que incide nesta
rede € regido de acordo com seu comprimento de onda
no ar (1), pelo espacamento entre linhas, aberturas ou
obstaculos (d) e a relacdo entre o seno dos angulos de
incidéncia da luz na rede (o) e de difracdo da luz (0).
Dessa forma a expressdo que relaciona ambos é dada
por

d(sinf — sina) = mA )]

onde m € a ordem da difragao.

Quando a luz atravessa um determinado meio
com indice de refragdo (n) maior, a luz tem sua
velocidade de propagacdo reduzida, dessa forma a onda
tem o seu comprimento alterado em relacdo a onda
original e por sua vez gera um deslocamento angular na
luz difratada obedecendo a seguinte relacio:

d(sin@ — sina) = mi/n 2

Para uma condi¢do ideal onde o angulo de
incidéncia terd uma relacdio de 90° com a primeira
ordem difratada, podemos assumir que os angulos o e 0
sdo complementares. Logo a + 6 = 90° que por sua vez
nos permite dizer que sen 8 = cos o. Portanto, para a
ordem 1, podemos reorganizar os termos a Eq. (2) na
forma:

A

n= d(cos a—sina) ®)

3. Desenvolvimento experimental

O arranjo experimental consiste de um
gonidmetro com uma rede de difracdo fixada no centro
dele. Em frente a esse gonidmetro, um laser de He-Ne
com comprimento de onda de 632,8 nm € posicionado
de forma a incidir em uma janela. Nela, hd uma pequena
abertura responsdvel pela iluminacdo da rede de
difracdo.

Uma vez determinado o espagamento d entre as
linhas da rede, ela é imersa em uma cuba com 4gua
destilada e entdo realiza-se a medicdo. Desta vez o
procedimento passa por se certificar que a luz estd
incidindo perpendicularmente na face da cuba para que
ndo haja nenhum tipo de desvio decorrente da refragao.
A rede € posicionada em um determinado dngulo de
incidéncia no qual seria o dngulo resultante para a dgua
destilada, e dessa forma, com um dispositivo capaz de
girar a cuba de forma controlada, a ordem da difragdo é
corrigida. Apds ter feito isso, a luneta do gonidmetro é
posicionada em um angulo de 90° para quando for
analisado também se certificar que a luz estd saia
perpendicularmente  sem influéncia do mesmo
fendmeno citado na abordagem da incidéncia
perpendicular na cuba, como € exposto na figural.
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Figura 1 — Ilustrag@o esquemadtica do arranjo

Uma vez que todos esses parametros tenham sido
definidos, e que tanto numericamente quanto
visualmente tenha sido possivel constatar a calibragdo, o
arranjo estd pronto para medir a relacdo entre indice de
refrac@o e concentragdes de aglicar em dgua.

Para essa coleta de dados, a cuba foi preenchida
com um volume de 30,0 ml de 4gua destilada. Apés a
primeira coleta de dados, foi retirado 1,0 ml do liquido
depositado na cuba, que foi aproveitado para medir o
indice de refracdo em um refratometro de Abbe, para
fins de comparacdo. Apds a comparacio, foi colocado
na cuba, no lugar do 1,0 ml retirado, 1,0 ml de uma
solucéio com concentragdo de 1g de agtcar para cada ml.
Ap6s cada medida feita no refratdmetro difrativo,
novamente se retira 1,0 ml da solugdo para se fazer uma
medida de comparag@o no refratometro de Abbe e no
lugar se coloca 1,0 ml da solugdo com concentracdo de
1,0 g de actcar por ml de dgua.



4. Resultados e Discussdo

Em um primeiro momento o liquido analisado
foi uma amostra de 4gua destilada com {indice de
refracdo de 1,332 confirmado por um refratometro de
Abbe convencional. Para essa medida foi obtido um
angulo a = 21°40° e a rede utilizada tinha um
espacamento entre as linhas de 0,848um. Fazendo os
devidos célculos de acordo com a Eq. (3), pudemos
obter um indice de refracdo de 1,3318. Segundo
refractiveindex.info (2015), o valor da dgua destilada
para o comprimento de onda emitido pelo laser He-Ne é
1,3317.

Em um segundo momento utilizaram-se 10
amostras com diversas concentracdes de dgua com
actcar e a rede de difracdo foi substituida por uma rede
para a qual d = 0,835um. Os valores obtidos sdo
exibidos na tabela 1.

Tabela 1 — Dados coletados
MNome da col.| Yolume Soluto Concentracao n Abbe Angulo ncalc.
Unidades {ml}y (g) {giml)

2 30 1 0,033 1,336 21722 1,3364
30 1,967 0,066 1,339 21724 1,3385
30 2,901 0,097 1,34 21726 1,3401
30 3,804 0127 1,341 21728 1,3427
30 4,677 0,156 1,343 21730 1,3439
30 5,521 0184 1,344 21732 1,3455
30 6,337 0,211 1,348 21734 1,3477
30 7126 0,237 1,349 21736 1,3403
30 7,889 0,263 1,35 21738 1,3509

= | oo |~ | |en 4= oo

L=

Com esses dados foi gerado um grafico que
compara os resultados do refratdmetro difrativo com os
resultados obtidos por um refratbmetro de Abbe
comercial, como mostrado na figura 2. Os coeficientes
angulares pelo refratdmetro de Abbe e pelo refratdmetro
difrativo obtidos sdo respectivamente 0,059 ml/g e
0,063 ml/g, o que evidencia boa concordancia de
resultados. Para a dgua pura, o refratdmetro de Abbe
obteve indice de refracdo 1,3341, enquanto que o
refratdmetro difrativo forneceu o resultado 1,3342, com
discrepancia inferior a 0,008 %.
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Figura 2 — Relac@o entre medidas de concentracdo e
indice de refracdo com refratdmetro de Abbe

As medidas de indice de refracdo conferidas pelo
refratdmetro de Abbe foram tomadas antes e depois de a
amostra ser submetida a coleta de dados. Esse processo
foi aplicado para garantir que durante as medidas a
soluc@o ndo tenha sofrido precipitagdo mudando assim o
indice de refragao.

Tendo em vista que as medidas de concentracdo
foram feitas para comparacdo entre as medidas do
refratometro de Abbe com o refratometro difrativos, a
incerteza da concentracdio ndo foi levada em
consideracgdo.

Para esse arranjo, foi utilizado a eq. (4) de
incerteza

on = (Z—Z) Aa @)

E sabendo que a derivada da equagdo (3) é

on _ A (cosa+sina)

&)

da  d (cosa—-sina)?

pudemos determinar uma incerteza da ordem de 107
para o arranjo difrativo!"?),

A incerteza relativa do laser de He-Ne é dada por
10° “4J, levando em consideragdo que a incerteza
proveniente das limita¢des do arranjo estd na ordem de
10'4, a incerteza do He-Ne nio tem relevancia.

Alguns tipos de rede podem sofrer deteriora¢do
de acordo com a amostra analisada, por isso &
importante conhecer tanto a rede quanto a amostra para
que a rede ndo sofra ataque corrosivo ou danoso de
outra forma. Por esse motivo houve a substitui¢do da
rede para a segunda parte do processo.

Outro fator levantado foi a relag@o entre o angulo
de incidéncia do laser na cuba. Esse angulo
necessariamente deve ser perpendicular, tal como o
angulo de saida da cuba, pois caso isso ndo ocorra o
angulo de incidéncia na rede ou na saida da cuba sofrera
uma alteracio obedecendo a lei de Snell-Descartes.

3. Conclusaes

O presente trabalho apresentou resultados
significativos, na medida que comprovam a eficicia,
precisdao e exatiddo do dispositivo. A medida inicial
para a 4gua destilada ao ser comparada com o valor
previsto na literatura mostrou que a técnica ¢
promissora. As medidas de indice de refracdo, com
incerteza da ordem de 10’4, obtidas com o refratdbmetro
difrativo para solugdes de d4gua com acucar, evidenciam
a precisdo da técnica. Ao mesmo tempo, a comparacio
entre as medidas dos dois métodos mostrou que o
dispositivo apresentado tem valores mais exatos tendo
em vista a limitacdo da escala do refratdmetro de Abbe
que abre margem a subjetividade na leitura dos valores
em sua ultima casa de precisdo. Esse trabalho



comprovou a eficdcia do método. Dessa forma, esses
valores sdo argumentos mais do que suficiente para
comprovar a eficicia e o progresso na utilizacdo dessa
técnica.

Melhorias ainda sdo cabidas para obterem-se
valores ainda mais precisos e aplicagdes mais amplas.
Dispositivos mais sofisticados para a andlise de dados e
escalas mais precisas podem ser incrementadas a esse
dispositivo e assim se espera poder chegar a pelo menos
5 casas de precisdo. Outra melhoria possivel é a
utilizacdo de um sistema mais compacto para exigir uma
menor quantidade de amostra para andlise.
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