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Resumo

Geralmente, a verificagao de adulteracao do leite com agua ¢é realizada por cri-
oscépios. Entretanto, estes equipamentos podem apresentar resultados erroneos
quando outros adulterantes, e.g. ureia, sao adicionados no leite. Uma das
técnicas que podem contornar esta dificuldade é a espectroscopia do infraver-
melho préoximo. O desenvolvimento de um instrumento baseado nesta tecnologia
¢ uma tarefa desafiadora devido a influéncia de fatores externos e baixa relacao
sinal-ruido. Este trabalho apresenta uma plataforma de hardware baseado em es-
pectroscopia do infravermelho préximo por reflexao difusa. Ele pode ser utilizado
para determinar a concentracao de substancias em amostras sélidas ou liquidas
que apresentem reflexao difusa. Um sistema éptico de condensacao foi desenvol-
vido com lentes fixas para aumentar a relagao sinal-ruido do equipamento. LEDs
com espectros de emissao especificos foram utilizados como fonte luminosa. Além
disso, um sensor de InGaAsSb, que possui resposta rapida e boa sensibilidade ao
espectro do infravermelho préximo, foi utilizado para detectar a luz refletida di-
fusamente. Testes com o protétipo e amostras de leite adulteradas com dgua
foram realizados. Os resultados apresentaram coeficientes de determinacgao al-
tos, maiores que 0.99. Portanto, o equipamento pode ser utilizado para detectar
adulteracao em leite. Para isso, a resposta do sistema para outras variaveis como
composi¢ao quimica do leite e a adicao de outros adulterantes diferentes de dgua
precisa ser analisada.



Abstract

Generally, the verification of water adulteration in milk is performed with cryos-
copes. However, these equipments may present inaccurate results when other
adulterants, e.g. urea, are added to milk. One of the techniques able to over-
come situations in which the cryoscopes fails to detect fraud is the near-infrared
spectroscopy. The development of an instrument based on this technology is
challenging due to the influence of external factors and low signal-to-noise ratio.
This paper presents a hardware platform based on near-infrared diffuse reflec-
tance spectroscopy. It can be used to determine concentration of substances in
solid and liquids samples that present diffuse reflectance. An optical condenser
system was developed using fixed lenses to increase signal-to-noise ratio. LEDs
with specific spectral emission were used as light source. In addition, InGaAsSbh
sensor, which present rapid response and good sensibility to the near-infrared
spectrum, were used to detect diffusely reflected light. The designed instrument
was tested with milk samples adulterated with water. The results presented high
coefficients of determination, higher than 0.99. Therefore the developed system
may be used for milk adulteration detection. For that matter, the system res-
ponse for others variables as milk composition and addition of adulterants other
than water must be studied.
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1 Introducao

Na industria do leite, crioscopios sao utilizados para detectar adulteracao do leite
com agua. Isso é feito pela verificacao do ponto de congelamento do leite, que é
elevado com a adigao de agua. Entretanto, estudos indicam que outros tipos de
adulterantes podem surtir o efeito contrario (HENNO et al., 2008). Entao, testes
baseados em crioscopios podem apresentar resultados erroneos e falha na deteccao
de fraudes. Outra técnica para quantificacao de dgua que pode ser utilizada para
detectar adicao de dgua em leite ¢ a Titulacao Karl Fischer, que ¢é seletiva a
moléculas de HyO, apresentando alta precisao e exatidao. Porém, a desvantagem
dessa técnica é a necessidade de outros componentes quimicos para a realizacao
do teste. Essas técnicas precisam de interacao direta com a amostra e causam

alteracoes quimicas e fisicas.

Por outro lado, espectroscopia do infravermelho préximo (NIR) pode ser uti-
lizada para a deteccao de fraude em leite e contornar situagoes em que o teste
com crioscopio falharia em detectar a adicao de agua no leite. Isto é possivel
devido a habilidade da espectroscopia NIR em detectar a presenca de multiplas
substancias em amostras. Ela é baseada na assinatura espectral da amostra para
a absorcao do espectro do infravermelho proximo. A presenca de substancias
altera como a amostra interage com a luz (VESEL4 et al., 2007; UKIL et al., 2010;
RUIZ; CANALS; GOMEZ, 2012; LIANG et al., 2011). Essa técnica pode ser aplicada
em amostras com diferentes estados da matéria, e.g. solido, liquido e gasoso.
Geralmente, a reflectancia ou transmitancia da amostra é analisada. Além disso,
ela pode ser utilizada para amostras em estado natural, ou sem preparagao (LAR-
RAIN; GUESALAGA; AGOSIN, 2008). A desvantagem da espectroscopia NIR é a
calibracao dos equipamentos, que podem apresentar a necessidade de métodos
sofisticados devido a natureza do sistema a ser modelado, multivariavel. Entre-
tanto, na maioria dos casos, isto é contornado por técnicas de Quimiometria que

analisam dados de sistemas multivaridaveis (OTTO, 1999; NAES et al., 2002).

A composicao do leite tem sido estudada por espectroscopia NIR. Laporte e

Paquin (1999) analisou quantidade de gordura e proteina em leite por meio da
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transmitancia do espectro NIR. Densidade da gordura (BRANDZO et al., 2010), e
concentragao de proteina e lactose (TSENKOVA et al., 1999; ARTIME et al., 2008;
WOO et al., 2011) foram caracterizados por espectroscépios comerciais. Kasem-
sumran, Thanapase e Kiatsoonthon (2007) investigou a deteccao de adulteracao
com agua em leite com a espectroscopia NIR. Neste trabalho, foi utilizada um
analizador de reflectancia NIR para o spectro de 1100 a 2500 nm. Em outro
caso, Brennan et al. (2003) descute sobre o desenvolvimento de um equipamento
baseado em espectroscopia NIR para monitoragao online de gordura em leite. A
transmitancia foi analisada para estimar a quantidade de gordura nas amostra de

leite.

Grande parte dos pesquisadores envolvidos com espectroscopia NIR utilizam
espectroscopios comerciais para a analise de amostras. Nos estudos realizados
com estes equipamentos, a analise da resposta espectral de cada amostra é reali-
zada para uma ampla extensao do espetro eletromagnético, com a finalidade de
determinar as caracteristicas de interesse (VESEL4 et al., 2007; UKIL et al., 2010;
RUIZ; CANALS; GOMEZ, 2012; LIANG et al., 2011). Entretanto, em alguns casos,
nao ¢é possivel utilizar estes equipamentos para algumas aplicagoes especiais, por-
que apresentam sensibilidade a estresses mecanicos, alto custo, e grande volume.
Nesses casos, alguns pesquisadores tem desenvolvido diferentes equipamentos ba-
seados em espectroscopia NIR propondo alternativas de menor custo, métodos
diferenciados de andlise de amostras, equipamentos para aplicagoes especiais (KA-
LAMATIANOS et al., 2006; YANG et al., 2008; MALINEN et al., 1998; BRENNAN et
al., 2003; ZHIHAT et al., 2011; LAUER et al., 2005; FRISH et al., 2010; LI et al., 2010;
LARRAIN; GUESALAGA; AGOSIN, 2008).

Alguns dos equipamentos desenvolvidos, em contraste com os comerciais,
usam poucos comprimentos de onda do espectro eletromagnético. Nestes casos,
os comprimentos de onda observados sao escolhidos de acordo com as substancias
a serem detectadas (YANG et al., 2008; MALINEN et al., 1998; LAUER et al., 2005;
HUIMIN; MI; JUNHUA, 2007; FILIC; CORLUKA; VALTER, 2005). Isso ¢ feito com a
utilizagdo de diodos emissores de luz (LED) e lasers como fontes de luz mono-
cromatica. Esses tipos de componentes possuem maior eficiéncia energética do
que as fontes de luz policromaticas, pois cada regiao do espectro analisado ¢ emi-
tido separadamente. Além disso, fontes policromaticas podem gerar calor. Um
exemplo ¢é a lampada halogena, usada nas pesquisas de Brennan et al. (2003),
Zhihai et al. (2011) and Larrain, Guesalaga ¢ Agosin (2008).

Em outros casos (BRENNAN et al., 2003; ZHIHAT et al., 2011), sistemas 6pticos

foram desenvolvidos utilizando tecnologias baseadas em grade de difragao, sem
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partes méveis. Por consequéncia, os equipamentos desenvolvidos sao menos
sensiveis a ruido mecanico. Além disso, Larrain, Guesalaga e Agosin (2008)
desenvolveu um dispositivo optico para andlise de amostras em campo, onde a
nivel de maturacao de bagas de uva foi estudado. Os testes foram realizados
em conjunto com um espectroscépio portatil e uma fonte de luz. O dispositivo
desenvolvido foi utilizado para guiar a luz gerada pela fonte até as bagas de uva.
A luz refletida pela fruta é coletada pelo mesmo dispositivo e guiada até o espec-
troscopio portatil. O processo de maturagao pode ser estudado sem interferir no

1mesimo.

Este trabalho apresenta o desenvolvimento de um protoétipo baseado em es-
pectroscopia NIR aplicado a deteccao de adulteracao com agua em leite. Este
trabalho ajudara no desenvolvimento de um equipamento que futuramente po-
derd ser utilizado em laticinios. Sao apresentados no Capitulo 3 os circuitos
eletronicos e o sistema éptico desenvolvidos. E mostrado que é possivel determi-
nar a adulteracao em leite com componentes 6pticos e eletronicos comercialmente
disponiveis. O prototipo desenvolvido observa somente alguns comprimentos de
onda do espectro NIR. Para isso, LEDs com espectros de emissao especificos fo-
ram utilizados. O equipamento coleta a luz refletida difusamente pelo leite. Duas
lentes fixas foram utilizadas como condensadores de luz. Esse arranjo nao neces-
sita de alinhamento ativo como proposto por Kalamatianos et al. (2006). Além
disso, a intensidade da luz refletida é medida com o uso de um circuito de de-
teccao sincrona, baseado em amplificador Lock-in, que contribui para minimizar
o efeito de ruido de sinal. O detector de radiacao NIR é um fotodiodo de InGa-
AsSb (Arsenieto de Indio Gélio e Antiménio). A emissio de NIR é realizada por
LEDs, com badas de emissao centradas em 1.200 nm, 1.450 nm e 1.750 nm. O
protétipo também possui um sistema de controle de temperatura, que minimiza

a influéncia da temperatura ambiente na resposta do equipamento.

Os resultados apresentados na Parte IIT mostram que o equipamento pode ser
utilizado para a deteccao de adulteracao com agua em leite. Foram obtidos coe-
ficientes de determinacao altos, maiores que 0,9900. Além disso, o equipamento
apresentou baixa incerteza e alta estabilidade para variagoes de temperatura am-

biente.

1.1 Objetivos

O objetivo principal da pesquisa é a elaboragao e desenvolvimento de um equi-

pamento e estudar a viabilidade do seu emprego em deteccao de adulteracoes em
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leite. Para isso, um prototipo baseado em espectroscopia NIR foi desenvolvido
e testado. Este equipamento deve ser estavel durante variagoes de temperatura
ambiente, apresentar baixa incerteza e coeficientes de determinacao altos. Estes

parametros foram avaliados e apresentados na Parte III deste trabalho.

Além disso, o desenvolvimento do protétipo é apresentado em detalhes com
o objetivo de servir como referéncia para trabalhos futuros, principalmente para
a continuagao da pesquisa com o intuito continuar o desenvolvimento do equipa-

mento para deteccao de adulteracao em leite.



Parte 1

Fundamentacao tedrica



2 Espectroscopia NIR

Este capitulo apresenta os conhecimentos fundamentais envolvidos neste trabalho.
A base tedrica é discutida brevemente. Sao mostrados os pontos importantes para

o entendimento do principio de funcionamento do equipamento desenvolvido.

Espectroscopia de radiacao eletromagnética é uma técnica de medicao utili-
zada para medir valores quantitativos e qualitativos de propriedades de amostras.
Ela é baseada na interacao entre a amostra e a radiacao eletromagnética (e.g. luz).
Absorcao, transmitancia, emissao e reflectancia sao exemplos de interacoes que
sao quantificadas em experimentos de espectroscopia. O espectro eletromagnético
é composto por um numero infinito de comprimentos de onda e é dividido em
regices (e.g. ultravioleta, visivel, infravermelho préximo, infravermelho médio,
infravermelho distante, micro-ondas, radio-frequéncia, etc.). Cada comprimento
de onda interage com uma amostra de forma peculiar, dependente da composicao
quimica e das propriedades desta substancia. O espectroscopio dptico é o ins-
trumento que mede a interacao da luz com amostras para varios comprimentos
de onda do espectro estudado. Ele apresenta o nivel de interacdo (absorgao, re-
flectancia, transmitancia, etc.) em fungao do comprimento de onda. Um exemplo
pratico é a andlise de absorcao do espectro visivel. Uma amostra avermelhada
provavelmente possui uma menor absor¢ao para os comprimentos de onda entre
600 e 700 nm (cor vermelha) do que para os outros comprimentos de ondas do

espectro visivel.

A espectroscopia do infravermelho proximo estuda a interacao da radiacao
NIR (750 a 2500 nm) com amostras (PASQUINI, 2003). Uma caracteristica pecu-
liar é a natureza desta interacao. A luz desta regiao espectral é convertida, ou ab-
sorvida, em energia vibracional pelas moléculas que possuem momento de dipolo,
como a agua, etanol, benzeno (WILLIAMS; NORRIS, 2001). A Figura 2.1 mostra
o comportamento, ou assinatura espectral, de algumas moléculas em funcao do
comprimento de onda. E observavel que ha picos de absorcao em algumas regioes
do espectro. Por exemplo, agua apresenta maiores niveis de absor¢ao em 1.450 e

1.950 nm, chamadas de overtones. Quando as moléculas sao expostas a compri-
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Figura 2.1: Absorcao da luz no espectro NIR para diferentes moléculas. Fonte:
Process Sensors Corporation

mentos de onda overtones do espectro NIR, elas vibram com maior intensidade
devido a ressonancia entre a radiacao e as ligacoes moleculares. Isto resulta na
absorcao de NIR. Ao observar o nivel de absorcao nestas regides do espectro, é
possivel quantificar a concentragao de moléculas especificas em amostras. Por
exemplo, o nivel de absorcao de radiacao 1.450 nm é proporcional a quantidade

de dgua em um conjunto de amostras de leite (mostrado no Capitulo 6).

Neste trabalho, isto foi demonstrado com amostras de leite adulteradas com
agua. A reflectancia, que é inversamente proporcional a absorbancia, foi obser-
vada para 1.200, 1.450 e 1.750 nm para amostras com diferentes concentracoes
de agua. Os resultados mostrados no Capitulo 6 apresentaram alto coeficiente
de determinacgao entre os valores de reflectancia e concentracao de agua. Isto
prova que a técnica proposta pode ser utilizada para quantificar substancias em
amostras. Precaucoes foram tomadas para a realizacao do teste, para garantir
minima influencia de fatores distintos, senao da agua, sobre a reflectancia para
1.200, 1.450 e 1.750 nm. Algumas delas sao referentes ao equipamento desenvol-
vido. Outras, a preparacao e composicao de amostras. As precaucoes tomadas
tem como objetivo obter um sistema univariavel, tornando a validacao do equi-
pamento desenvolvido mais facil. Entretanto, pode-se observar na Figura 2.1 que

multiplas substancias possuem regices de overtone sobrepostas. Geralmente, a
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andlise de amostras com espectroscopia NIR engloba a variacao de concentracao
de multiplas substancias. Nestes casos, a andlise envolve mais de uma variavel.
Portanto, calibracao multivariada é necessaria para determinar a concentragao de

uma substancia de interesse.

Em um sistema univariavel, é possivel determinar a concentracao de substancias
somente com uma observacao espectral. Como mostrado no Capitulo 6, obser-
vando somente 1.200 nm ou 1.450 nm, foi possivel o nivel de adulteracao com
agua no leite. Regressao linear simples foi utilizada para calibrar o equipamento
desenvolvido. Entretanto, é conveniente observar mais pontos do espectro como
resultados de contraprova. Isso torna possivel detectar situagoes nao abordadas

pela calibragao realizada.

Em sistemas multivariaveis, mais de uma observagao espectral é necessaria.
O valor minimo de observacoes é igual ao nimero de variaveis nao controlados do
sistema. Técnicas de quimiometria foram desenvolvidas para obter informagoes
de dados multivariados provenientes de espectroscopia NIR. Elas sao baseadas em
técnicas matematicas e de estatistica. As mais comuns sao a Regressao Linear
Multipla (MLR), Regressao por Componentes Principais (PCR) e Regressao por
Minimos Quadrados Parciais (PLS). Mais informagoes sobre calibracao multiva-
riada é provida por Otto (1999) e Naes et al. (2002).

Nesta pesquisa, o equipamento proposto tem como objetivo detectar a adul-
teracao em leite. Utilizando os principios de espectroscopia NIR, a reflectancia
para 1.200 nm, 1.450 nm e 1.750 nm sao quantificados. Mais detalhes sobre
Espectroscopia NIR, fundamentos, aspectos praticos e aplicagoes analiticas, sao

apresentados por Pasquini (2003) e Williams e Norris (2001).

No préoximo capitulo, sdo apresentados aspectos construtivos, circuitos eletronicos
e o sistema Optico desenvolvidos em funcao das informagoes expostas na funda-

mentacao tedrica.
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Metodologia
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3 Protétipo Proposto

Este capitulo mostra os detalhes do equipamento desenvolvido. O método utili-
zado por esta pesquisa envolve a emissao de luz em trés regioes de espectro NIR
distintos e a andlise subsequente da reflectancia de uma amostra. Isso é realizado
por um sistema de iluminagao baseado em LEDs de GaAs emissores de radiacao
NIR, um fotodiodo de InGaAsSb e um sistema optico. O sistema de aquisicao
desenvolvido é mostrado na Figura 3.1. As propriedades das ligagoes molecula-
res definem a assinatura espectral de absorcao para radiacao eletromagnética de
uma determinada molécula. Algumas moléculas apresentam picos de absor¢ao em
regioes do espectro NIR, como a agua, o etanol e o benzeno. Observando estas
regioes, é possivel aplicar técnicas de instrumentacao para determinar a concen-
tragao de substancias em amostras de forma indireta através da luz. Moléculas de

agua apresentam picos de absorcao de radiacao NIR en torno de 970 nm, 1.200

A A

Microcontrolador
e Sinal de 1 kHz para sintonia de Amplificador Lock-in

Interface Homem-Maquina
> Sistema de controle de temperatura l

Sinal de clock de 1 kHz

Compartimento com temperatura controlada

Enable PD24-03 Circuito d
Clock | Driver de LED <$ﬁ 1.200 nm ‘ . 1.rcu1t0 ¢
> condicionamento de

sinal do receptor

Enable
Clock | Driver de LED <i@ 1.450 nm Luz G L

\ 4

\ 4

ADC

\ 4

A 4

Enable Sistema Optico
Clock | Driver de LED <@ 1.750 nm |  (janela de vidro Sensor de

Temperatura

e lentes)

Luz refletida
difusamente

Figura 3.1: Diagrama de blocos do protétipo.

Iluminagao por LED
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nm, 1.450 nm e 1.940 nm. De acordo com este conceito, um equipamento foi
desenvolvido para estudar esse principio com o intuito de quantificar niveis de

adulteracao com agua em leite.

A quantificacao da dgua adicionada em leite é realizada por um sistema de
emissao NIR, um condensador 6ptico, um circuito detector de radiacao NIR e
uma unidade de controle (Figura 3.1). Um sistema adicional para o controle de
temperatura foi utilizado para minimizar a interferéncia térmica sobre o sistema
de emissao de NIR e o circuito detector. A ativacao dos LEDs NIR acorrem de
forma sequencial, e uma técnica de deteccao sincrona foi utilizada. A luz emitida
pelos LEDs chega a superficie da amostra em teste (Figura 3.1). Parte dessa luz é
refletida e detectada pelo fotodetector, causando uma variagao de corrente elétrica
na sua juncao. Esse sinal elétrico passa por um circuito de condicionamento de
sinal e a saida deste circuito é digitalizada. O sinal digitalizado é processado
e convertido em quantidade de dgua. A unidade de controle é composta por
um microcontrolador ARM Cortex-M0+ MKL257Z128VLK4 da Freescale. Este

componente controla todos os médulos do sistema desenvolvido.

Nas secoes seguintes, os blocos principais que compoem o sistema desenvolvido

sao apresentados em detalhes.

3.1 Sistema 6ptico de deteccao e sistema de emissao
de radiacao NIR

Nesta secao, os componentes do sistema éptico utilizados neste estudo sao apre-
sentados, que sao o sistema de iluminagao baseado em LEDs de GaAs e o sistema
de deteccao composto por um fotodetector de InGaAsSb e duas lentes asféricas
plano-convexas, mostrados na Figura 3.2. Em contraste com os sistemas tradici-
onais que utilizam prismas ou grades de difracao, o protétipo utiliza um sistema
optico sem partes méveis. Este fato contribui para minimizar o efeito de vibragoes
mecanicas sobre as medidas realizadas pelo prototipo. Além disso, o equipamento
faz testes de forma rapida, minimizando o tempo de exposicao das amostras ao
ambiente, o que contribui para reduzir as influéncias da umidade e variacoes de

temperatura sobre a amostra analisada.

3.1.1 Sistema 6ptico

O sistema 6ptico é composto por um compartimento fechado com os componentes

opticos, de acordo com a Figura 3.2. Foi utilizado uma janela de vidro soda-lime
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Figura 3.2: Esquematico do sistema Optico. A luz refletida pela amostra é
direcionada ao fotodetector.

de 4 mm de espessura, que apresentou transmitancia suficiente no espectro NIR.
A utilizacao de outros materiais com transmitancia maior no espectro NIR para
a janela éptica nago foi necessaria para a presente aplicagao, como mostrado na
Parte III. LEDs foram utilizados como fonte de luz. O feixe de luz é direcionado
a amostra, e atravessa a janela. Duas lentes convexas foram utilizadas para
concentrar a luz refletida difusamente pela a amostra. Entao, o feixe de luz

resultante é sentido pelo fotodetector de InGaAsSb.

Como mostrado na Figura 3.2, os LEDs sao posicionados direcionados a amos-
tra. Eles estao dispostos em angulo, o que minimiza a influéncia indesejavel da
reflexdo especular produzida por superficies polidas (janela de vidro, Placa de
Petri). Grande parte da reflexdo especular é absorvida pelas paredes do compar-
timento fechado. Portanto, a maior parte da luz que chega até as lentes é luz
refletida difusamente pela amostra. Trés pares de LEDs foram utilizados, cada

um com o espectro de emissao centralizado em comprimentos de onda distintos.

As duas lentes utilizadas no sistema éptico sao asféricas condensadoras, mo-
delo ACL5040 da Thorlabs, com diametro igual a 50 mm e distancia focal de
40 mm. Elas sao responsaveis por condensar a luz refletida difusamente pela a
amostra sobre o fotodetector. Foi utilizado o fotodiodo PD24-03, fabricado pela
Roithner-Lasertechnik GmbH, como transdutor de luz em corrente elétrica. Para
obter maior quantidade de luz sobre o fotodetector, as distancias D, D15 e Dg,
mostradas na Figura 3.2, precisam ser calculadas considerando a perda de luz e

o fator de magnificacdo do sistema de lentes (Figura 3.3).
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Figura 3.3: Parte da luz refletida pela amostra é perdida nos espagos entre a
amostra e as lentes.

Como mostrado na Figura 3.3, parte da luz refletida difusamente é perdida no
espaco entre a amostra e a primeira lente, e entre a primeira e a segunda lente.
Com o aumento das distancias D e Dqo, mais luz é perdida, porém a imagem
formada pelas lentes sobre o fotodetector é menor. Entao, para achar os valores
otimos de D, D15 e Dg, a intensidade relativa da luz que chega ao fotodetector

foi modelada.

A Figura 3.4 mostra as varidveis necessarias para modelar a intensidade re-
lativa da luz no fotodetector. A lente 1, proxima aos LEDs, é responsavel por
formar a imagem da amostra iluminada na posi¢ao

Dfol
D — fol

mostrada na Figura 3.4, onde f,; é a distancia focal da Lente 1, igual a 40 mm.

D = (3.1)

=

O fator de magnificacao relacionado a esta imagem é dado por

_Dil _ _fol
D D_fol.

M, = (3.2)

A imagem produzida pela Lente 2 é formada em relacao a imagem produzida
pela Lente 1. Além disso, A posigao desta imagem é a distancia Dg, Figura 3.4,
onde o fotodiodo é colocado, dada por

(—Dj1 + D12) foo

Dg = ,
8 —Dj + Dia — fo2

(3.3)

onde f,o é a distancia focal da Lente 2, igual a 40 mm, Dy, é a distancia entre o

ponto central das duas lentes, cujo valor minimo ¢ 14,4 mm, devido as dimensoes
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Figura 3.4: Diagrama do sistema optico que mostra as variaveis usadas para
determinar a intensidade relativa da luz refletida pela amostra sobre o
fotodetector.

das lentes, e D;; é dado por (3.1). Similar ao valor de M7, o fator de magnificagao
da segunda lente é determinada por

_Di2

My = ———.
? —D;1 + D

(3.4)

A magnificagao total do sistema 6ptico é igual a multiplicagao entre (3.2) e (3.4),
ou seja,
M = M, M, (3.5)

Neste ponto, ¢ importante notar que a intensidade relativa da luz que chega
a superficie da Lente 1 diminui proporcional a inversa do valor quadratico da
distancia entre a amostra e a lente, D. Isto ocorre, porque a luz é refletida
difusamente pela amostra, com espalhamento com formato aproximado de uma
meia esfera (Figura 3.4). A luz que chega a Lente 1 é uma por¢ao da meia
esfera formada pela luz refletida difusamente. A,; relaciona a quantidade de luz
refletida com a quantidade que chega a Lente 1. El4 é inversamente proporcional
a quantidade de luz perdida mostrada na Figura (3.3) como vetores vermelhos.

A, éigual a
Aps

M
Ans

onde Apg é a porgao da drea da espera formada pela luz refletida difusamente

A = (3.6)

que chega a Lente 1, e Ayg é a area da meia-esfera formada pela luz refletida
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pela amostra. Ayg é dada por
AHS = 27TR§, (37)

onde Rg é o raio da meia-esfera calculado pelo Teorema de Pitdgoras entre D,

Rp1, que é o raio da Lente 1 (25 mm),

Rg =/D?+ R3,. (3.8)

Apg é calculada pela integral da superficie da meia-esfera que atravessa a Lente
1

)

Rg
APS:/ 27T\/R%—7’2d7”,
D

=nR%{V2+in|(1+v2)Rs|}

—r [ D\/RE+ D2+ Ryin(D++/RE+D?)].

Neste ponto, é possivel determinar a intensidade relativa da luz, se for uti-
lizada somente uma lente para concentrar a luz sobre o fotodetector. A analise
da intensidade relativa da luz no fotodetector para uma lente foi realizada para
comparar com o sistema com duas lentes. A intensidade relativa do sistema com

uma lente é

o A'rl
= Ml_

A curva mostrada na Figura 3.5 ¢ (3.10) em fungao de D, variando de 40 mm a

[rl

(3.10)

200 mm. Valores de D menores que 40 mm produzem imagens virtuais por causa
da distancia focal das lentes (40 mm). A intensidade relativa méxima é obtida
em D = 86 mm, onde I,; = 0,064.

Para um sistema com duas lentes, é necessario estumar a perda de luz entre
as duas lentes, mostrada na Figura 3.3 como vetores roxos, para encontrar a
equagao da intensidade relativa da luz. Utilizando o diagrama de raios (Figura
3.4), é possivel achar o raio Ris da secao transversal do feixe de luz proveniente

da Lente 1, a uma distancia D5 da Lente 1,

Dio (HM; — R
Ry = 12 D1 “)+RM (Dyy > 0), (3.11)
71
e
Dy (HM; + R
Ry = 12 ( D1+ “)+Rm (D1 < 0), (3.12)
71

onde H é o raio da porcao iluminada da amostra. Os LEDs estao dispostos de
tal forma a iluminar uma area com diamentro de 30 mm. Devido a posi¢ao dos

LEDs nao ser perpendicular em relacao a superficie da amostra, a area iluminada
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Figura 3.5: Intensidade relativa em funcao da distancia D para um sistema
optico com uma lente condensadora.

apresenta um formato de elipse. Entretanto, foi considerado sendo circular para

esta andlise, com diametro igual a 30 mm. Entao, H = 15 mm.

O valor que relaciona a area da secao transversal do feixe de luz proveniente
da Lente 1, dependente da distancia D15, com a perda da luz entre as duas lentes
é
TR%,
TR2,’

onde Ry, é o raio da Lente 2, igual a 25 mm.

Ar2 == (313)

Finalmente, usando os resultados obtidos em (3.5),(3.6) e (3.13), a intensidade

relativa da luz que chega ao fotodiodo em um sistema com duas lentes é

Arl Ar2

I, = .
| M|

(3.14)

A Figura 3.6 mostra a intensidade relativa da luz em fungao de D e Dss.
Comparando com o sistema com uma lente, o sistema com duas lentes providencia
mais luz ao fotodetector, uma vez que a intensidade relativa maxima é 0,14,
contra 0,06. O valor méximo de [, foi obtido para D = 40 mm, D5 = 14.4 mm

e Dg =40 mm.
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Figura 3.6: Intensidade relativa em funcao das distancias D e Dy para um
sistema com duas lentes condensadoras.

3.1.2 Emissao de NIR

E possivel determinar a concentracao de uma substancia em amostras observando
algumas regioes das assinaturas espectrais de absorcao. Por exemplo, o equipa-
mento proposto foi utilizado para determinar a quantidade de dgua adicionada
em leite. Para isso, o leite foi iluminado por LEDs com espectros de emissao
especificos. Neste caso, foram utilizados trés tipos de LEDs, com espectros cen-
trados em 1.200 nm, 1.450 nm e 1.750 nm. Os comprimentos de onda 1.200 nm
e 1.450 nm foram selecionados de acordo com a assinatura espectral da agua. A
intensidade da luz refletida pela amostra para estes comprimentos de onda sao
altamente dependentes da concentragao da dgua. A razao para isto é a presenga
de picos de absorcao de alta intensidade para estes comprimentos de onda na
assinatura espectral da agua. Portanto, é possivel concluir que a intensidade da
luz refletida pela amostra para 1.200 nm e 1.450 nm ¢ inversamente proporcional
a concentracao de agua no leite. O comprimento de onda 1.750 nm foi utilizado
como uma observacao adicional da assinatura espectral para ser comparado com

as respostas obtidas com 1.200 nm e 1.450 nm.

A placa onde os LEDs foram colocados foi posicionado logo abaixo da ja-
nela de vidro (Figura 3.2). Os LEDs foram posicionados fora do caminho entre
a luz refletida difusamente pela a amostra e a Lente 1. Os LEDs utilizados

para determinar a quantidade de dgua adicionada nas amostras sao LED1200-03,



3.1 Sistema optico de detecgdo e sistema de emissao de radiacdo NIR 18

Figura 3.7: Placa com os fotoemissores. Cada par de LEDs emite diferentes
comprimentos de onda para a analise das amostras.

LED1450-03 e LED17FC, produzidos pela Roithner-Lasertechnik GmbH. Para
aumentar a quantidade de luz refletida, a radiacao NIR para cada regiao do es-

pectro observado é emitida por par de LEDs, como mostrado na Figura 3.7.

Os LEDs estao inseridos dentro do compartimento do sistema 6ptico mostrado
na Figura 3.2. Este compartimento possui temperatura controlada. Portanto, a
influéncia da temperatura ambiente sobre os fotoemissores foi reduzida a niveis

despreziveis. O sistema de controle de temperatura é apresentado na Secao 3.3.

3.1.3 Circuito de acionamento dos LEDs

A Figura 3.8 apresenta o circuito de acionamento utilizado para cada par de
LEDs. Um sinal de clock impoe a frequéncia dos pulsos de luz (1 kHz), e o
sinal enable torna o circuito operacional. Quando estes dois sinais apresentam
nivel 16gico alto (3 V), uma corrente elétrica proporcional a posi¢ao do tap do

potenciometro digital percorre pelo par de LEDs.

O potenciometro digital e o resistor de 10 € possuem baixos coeficientes de
temperatura, 15 ppm e 100 ppm respectivamente. Quanto menor estes valo-
res forem, menos susceptivel o circuito sera a mudanca de temperatura. Isto
minimiza os efeitos térmicos sobre a resposta do sistema, mantendo a corrente
que flui através dos LEDs mais estavel. O potenciometro digital MCP4341 e o
resistor CRCW2512 de 10 © com tolerancia de 1% foram utilizados. Os princi-
pais beneficios de utilizar um potenciometro digital é a possibilidade de ajustar
automaticamente a corrente dos LEDs via software e aumentar a precisao da

quantidade de luz emitida.

A quantidade de luz produzida pelos LEDs é proporcional a corrente que flui
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Figura 3.8: Circuito de acionamento dos LEDs emissores de NIR. A corrente
de alimentacao é ajustada por potenciometro digital.

por eles,

703'125NCURRENT

I = 1
LED 500000 5 (3.15)

onde NeyrrenT € a posicao do tap do potenciometro digital (0 a 128).

Quando os sinais clock e enable possuem nivel légico alto (3,3 V), o circuito
atua como uma fonte de corrente controlada por tensao. Neste caso, a tensao
sobre o resistor de 10 €2 é igual a tensao na entrada nao inversora do amplificador
operacional. Esse valor é controlado pelo potenciometro digital, que atua como
um divisor de tensao resistivo. A corrente que flui pelo MOSFET de canal N e
pelos LEDs também percorre pelo resistor de 10 €2, e sua magnitude é dependente

somente da tensao controlada pelo potenciometro digital dividido pela resisténcia

10 €.

Por outro lado, com um ou os dois sinais clock e enable em nivel l6gico baixo
(0 V), o circuito nao permite a passagem de corrente pelos LEDs. A tensao na
entrada inversora do amplificador operacional é grampeada em aproximadamente
3,3 V. A tensao méaxima em que a entrada nao inversora pode chegar é 1,8 V,
e ¢ dependente do tap do potenciometro digital. Como a tensao na entrada
inversora é sempre maior que a tensao na entrada nao inversora para este caso, o
amplificador operacional opera em saturagao com saida 0 volts, pois é alimentado
com fonte simples de 3,3 V| ou seja, nao-simétrica. Dessa forma, o MOSFET de

canal N mantem-se como chave aberta, impossibilitando a passagem de corrente
pelos LEDs.
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3.2 Circuito de condicionamento de sinal para
deteccao de NIR

Foi utilizada uma técnica de deteccao sincrona para detectar a intensidade de luz
desejada, a radiagao refletida difusamente pela amostra. Para isto, os LEDs sao
comutados a uma frequéncia em que o circuito de condicionamento de sinal esta
sintonizado. Fontes de luz externas ao equipamento que possuem frequéncias de
comutacao diferentes, como o flicker de lampadas de 60 Hz, interferem de forma
desprezivel na resposta final do sistema. Isto é realizado por um filtro passa altas,
que bloqueia sinais DC em conjunto com um amplificador Lock-in. Dessa forma,

a influéncia de luzes externas sobre a resposta do sistema foi minimizada.

Durante a andlise da reflectancia de cada regiao espectral, o microcontrolador
do sistema gera sinais de clock e enable para controlar os circuitos de acionamento
dos LEDs. Entao, o respectivo par de LEDs emite um sinal luminoso pulsado em
1 kHz. O fotodiodo PD24-03 converte a luz pulsada refletida em uma corrente
elétrica pulsada. A amplitude desse pulso é proporcional a intensidade da luz

refletida pela amostra.

O circuito eletronico de condicionamento de sinal é dividido em quatro estagios.
O principal objetivo deste circuito é a quantificacao da amplitude do sinal lumi-
noso que chega ao fotodiodo. A luz é convertida em um sinal elétrico proporcional
a sua intensidade. Este sinal é digitalizado por um conversor analégico-digital. O
circuito de condicionamento de sinal esta representado em blocos na Figura 3.9.
Este circuito é ajustado para trabalhar com um sinal de saida entre 0 e 3 volts. A
luz NIR que incide sobre o fotodetector gera uma corrente elétrica. Esta corrente

é convertida em tensao e aplicada a um filtro ativo passa alta com ganho de 20

Estagio de entrada Deteccdo de sinal AC

Luz (NIR) v, Filtro passa-alta
refletida ‘\3‘.{ < A
pela amostra %

Circuito de ganho e offset Detecgdo sincrona

Conversor  Vyyr Ve . Vv,
Amplificad B
digital-analogico <— ‘Q: <« Hir;; kli:; or >l

(ADC)

Figura 3.9: Diagrama de blocos do circuito de condicionamento.
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dB. Este filtro bloqueia sinais DC. Depois disso, o sinal resultante, porcao AC
amplificada do sinal de entrada do filtro, é aplicado a um amplificador Lock-in.
Este circuito minimiza a influéncia de fontes de luz externas sobre o sistema e
atenua ruidos de sinal. Entao, o sinal de saida do amplificador Lock-in é aplicado
ao circuito de ganho e offset (Figura 3.9). O potenciometro digital MCP4341 foi
utilizado neste estagio para que o ganho e offset possa ser controlado via soft-
ware. O sinal resultante é digitalizado e processado pelo microcontrolador. O
amplificador operacional OPA4277 foi utilizado no primeiro, segundo e terceiro
estagio. Este componente foi escolhido por causa da alta rejeicao em modo comum
(CMRR de 140 dB), baixa corrente de entrada (méximo de 1 nA) e baixa tensao
de offset (10 ©V). A baixa corrente de entrada é necessaria, pois pouca corrente é
gerada pelo fotodiodo PD24-03 durante a realizagao da medida. O amplificador
operacional NE5532 foi usado para o estagio de ganho e offset. Ele possui um
CMRR de 100 dB e 100 ¢V de offset de entrada. Nas préximas subsecoes, o

circuito de condicionamento sera descrito em detalhes.

3.2.1 Circuito do estagio de entrada

O estédgio de entrada é um conversor corrente-tensao (Figura 3.10). O sinal de
entrada é provido por um fotodiodo de InGaAsSb PD24-03, que detecta a luz
refletida pela amostra em teste. O espectro em que o fotodetector é sensivel
abrange as regides do espectro observadas (1.200, 1.450 e 1.750 nm). A radiagao
de cada regiao observada é emitida por LEDs que iluminam a amostra. O foto-
diodo PD24-03 possui responsividade maxima de 1,1 A/W. Por causa da baixa
poténcia de emissao dos LEDs (maximo de 2mW para o LED17FC), baixa quan-

tidade de luz chega ao fotodiodo. Isto causa a geracao de um sinal de corrente

C

Figura 3.10: Conversor Corrente-tensao. O sinal luminoso é convertido em
corrente pelo fotodiodo. Entao, a corrente é convertida em tensao pelo circuito.
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de baixa amplitude, na ordem de centenas de nanoamperes. P fotodiodo produz
a corrente i, (referenciada na Figura 3.10) que flui através do circuito formado

pelos dois resistores e o fotodiodo. Isto gera uma tensao
Va =i,(R1 + R2), (3.16)

onde R1 e R2 sio resistores de 470 k).

A corrente i, ¢ dada pela subtracao entre a corrente de escuro e a corrente
produzida pela conversao de luz, i, = tight — tdark- A corrente de escuro é pro-
duzida mesmo quando nao hé luz chegando ao fotodetector. Isto ocorre devido
as propriedades do fotodiodo e esta corrente é proporcional a tensao reversa. A
topologia de conversor corrente-tensao utilizada impoe idealmente zero volts de
tensao reversa sobre o fotodiodo. Neste caso, 1441 possui valor zero e V), assume
valores positivos. Entretanto, em casos reais, a corrente de escuro pode adicio-
nar um offset ao sinal V4. Alguns fatores, como temperatura e tensao reversa,

contribuem para variacoes de igq,k-

O capacitor C foi utilizado para minimizar ruidos de alta frequéncia, uma
vez que baixissima corrente é convertida em tensao. Distirbios na ordem de
nanoamperes através dos resistores e fotodiodo resultam em ruido na ordem de

milivolts.

3.2.2 Estagio de deteccao de sinal AC

O sinal de saida do primeiro estagio (V4) é sensivel a todo sinal de luz que chega
ao fotodiodo e é susceptivel a corrente 74, € interferéncias eletromagnéticas
(EMI). O objetivo do circuito de condicionamento é detectar a intensidade da
luz refletida pela a amostra, provida pelos LEDs do protétipo. Portanto, as
influéncias de luz externa, corrente de escuro e EMI precisam ser minimizados.
Para isso, filtros e um amplificador Lock-in foram utilizados. A topologia de
amplificador Lock-in utilizado neste prototipo necessita exclusivamente de sinais
AC de entrada para o correto funcionamento. Consequentemente, qualquer nivel
DC do sinal V4 é bloqueado pelo estégio de detecgao de sinal AC. Isto é realizado
por um filtro Passa-Alta de segunda Sallen-Key (Figura 3.11). O filtro possui
resposta Chebyshev com ripple de 3 dB. A determinacao da ordem do filtro,
topologia do circuito e o tipo de resposta foi realizada de acordo com o nimero
maximo de amplificadores operacionais a ser usado, requerimento de amplificacao

e predefinicao da banda de rejeicao e banda de passagem.

Foi definido que previamente que o circuito estava limitado a conter um am-
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Figura 3.11: Filtro Passa-altas utilizado para a deteccao de sinal AC.

plificador operacional. Além disso, o circuito deve ter ganho de 20 dB, para am-
plificar a porcao AC do sinal V4. Por atender essas necessidades e pela facilidade
de implementagao, a topologia Sallen-Key foi escolhida. Ela é utilizada para o de-
senvolvimento de diferentes filtros ativos de segunda ordem (filtros Passa-Baixas,
Passa-Faixas e Passa-Altas). O filtro desenvolvido possui frequéncia de corte de
-3 dB de 500 Hz e banda de rejeicao de -40dB em 55 Hz. Para obter estas ca-
racteristicas, foi utilizada a resposta Chebyshev com 3 dB de ripple. Com isso,
os valores de resistores e capacitores foram definidos. A banda de rejeicao e a
frequéncia de corte do filtro foram definidas levando em consideracao a frequéncia
dos pulsos luminosos produzidos pelos LEDs (1 kHz) e a minimizagao do ruido
de rede de 60 Hz.

O sinal de saida do filtro pe tratado pelo estagio de deteccao sincrona apre-

sentado na proxima subsecao.

3.2.3 Estagio de deteccao sincrona

O objetivo deste estagio é gerar um sinal proporcional a intensidade da luz refle-
tida pela amostra sob teste. O sinal de entrada (V) pode consistir em uma soma
ruido provocado por EMI, flicker de luz ambiente e o sinal pulsado refletido pela

amostra. A luz pulsada é produzida pelos LEDs com frequéncia de 1kHz.

Um amplificador Lock-in foi utilizado para detectar o sinal de interesse (1kHz)
de V. A vantagem deste circuito é a capacidade de detectar um sinal AC mesmo
quando a relagao sinal-ruido é muito baixa (e.g. ruido 100.000 vezes maior que o
sinal). Isto é alcangado pelo principio de funcionamento baseado em que qualquer
sinal AC é composto por uma soma de senoides cuja as integrais de cada uma re-

sulta em zero. No amplificador Lock-in, o sinal a ser detectado é multiplicado por
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um sinal com a mesma frequéncia e fase, resultando em um sinal retificado. Neste
caso, somente a frequéncia retificada possui integral diferente de zero. Entao, o
resultante da multiplicacao é filtrado por um filtro Passa-baixa com frequéncia
de corte em 10 Hz. Isto atenua ruidos e resulta no valor médio do sinal resultante
da multiplicacao. O resultado é o sinal Vi, proporcional a intensidade da luz

refletida pela amostra.

A Figura 3.12 mostra o circuito usado para implementar o amplificador Lock-
in. Ele consiste em dois amplificadores em paralelo com 2 V/V (circuito A) e
-2 V/V (circuito B) de ganho, um seletor de saida e um filtro Passa-baixa. Os
dois amplificadores e o seletor de saida é um circuito integrado AD630 da Analog
Devices. Este componente é utilizado para sintetizar a multiplicacao entre o
sinal de entrada e um sinal de onda quadrada ficticio com 2 V/V de amplitude.
Quando o sinal Ref (da Figura 3.12) estd em estado 16gico baixo (zero volts), o
ADG630 multiplica o sinal de entrada por 2 V/V. Caso contrério, o sinal de entrada
¢ multiplicado por -2 V/V (Ref com 3,3 volts). O sinal aplicado ao seletor de
saida é uma onda quadrada de 1 kHz produzida pelo microcontrolador, com fase
ajustada em 180° em relacao ao sinal Clock da Figura 3.8. Mais detalhes sobre o

funcionamento de amplificadores Lock-in é apresentado por Schnell (1993).

O sinal de saida do estagio de deteccao sincrona é a entrado do estégio de

ganho e offset apresentado na proxima subsecao.

Refol 9 ScLAB | _ ComparadorA

Figura 3.12: Circuito do amplificador Lock-in.
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3.2.4 Estagio de Ganho e offset

O estagio de ganho e offset é responsavel por ajustar o sinal Vi a niveis desejados
para medida. O ganho e offset aplicado a Vi é limitado aos valores de tensao
de entrada maximo e minimo do conversor analégico-digital (ADC, MCP3204 da
Microchip Technology Inc.). O ADC é utilizado para medir o sinal de saida deste
estagio, VOUT'). O circuito utilizado é apresentado pela Figura 3.13, cujo sinal

de saida é

2000 + NGA1N39O.625>

1
1000 (3:17)

Vour = (Ve + Vorrser) (

onde Vo é a salda do amplificador Lock-in, Ngarny € o tap do potenciometro
digital (valor inteiro de 0 a 128) e Voppspr ¢ um sinal de tensdo produzido pelo
circuito apresentado na Figura 3.14. O valor de Voppser é controlado por dois

potenciometros digitais com 129 posigoes de tap (0 a 128). Vorpspr é dado por

3.3Ncoarse  3.3Nping

Vi = — 3.18
OFFSET 128 12800 (3.18)
Potenciémetro
digital 50 kQ
10 kQ 10 kQ 1kQ 1 kQ
Ve AW 16 nF 33V
10 kO |
Voreser —MMW—— - 1 kQ
MW - 220 Q
+ Vour
1 +
Figura 3.13: Circuito do estagio de ganho e offset.
33V
10 kQ
50 kQ MM
4—\ 10 kQ
Coarse -
= / 10 kQ + - VOFFSET
- AW
33V =
1 kQ
10 kQ
50 kQ 4_\ Loo koW §
Fine IV\N\’ I
il :

I

Figura 3.14: Circuito do sinal de offset.
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onde Nooarse € Nrrng € a posicao dos taps dos potenciometros digitais.

Vour € a saida do circuito de condicionamento de sinal. Ele é um sinal DC
com valor proporcional a reflectancia da amostra para a observagao espectral
analisada (1.200, 1.450 ou 1.750 nm).

3.2.5 Procedimento de medida

Durante a andlise de uma amostra, a ativacao sequéncia dos LEDs é realizada.
Primeiramente, o par de LEDs referente a 1.200 nm é ativado. A luz pulsada de
1.200 nm permanece ativada durante 300 ms. Como apresentado anteriormente,
os pulsos tem frequéncia de 1 kHz. O circuito de condicionamento detecta a
luz refletida pela a amostra. A intensidade da luz refletida é proporcional a
reflectancia da amostra para 1.200 nm. A amplitude do sinal Voyr é convertida
por um ADC e salva para andlise posterior. Entao, o mesmos ciclo descrito acima

ocorre em sequéncia para os LEDs de 1.450 nm e 1.750 nm.

Os valores de Neyrrent, Ncoarse, Nrinve € Ngary sao ajustados automa-
ticamente antes da medida de reflectancia de cada observagao do espectro eletro-
magnético. Portanto, para cada par de LEDs ha uma configuracao especifica do

circuito do prototipo, ajustadas pelos potenciometros digitais.

Na analise de uma amostra, o sistema adquire trés valores de Vpyr, um para
cada observacao espectral. Estes valores foram nomeados Vi, Viaso € Vizso para

1.200 nm, 1.450 nm e 1.750 nm respectivamente.

3.3 Sistema de controle de temperatura

O fotodiodo PD24-03 produzido pela Roithner Lasertechnik é feito sobre um
substrato de InGaAsSb e é sensivel a radiagao NIR. Mudangas de temperatura na
sua juncao causa variacao na corrente de escuro e variacao na sensibilidade. Além
disso, os LEDs utilizados no protétipo também sao sensiveis a variacoes térmicas,
resultando em variagoes de intensidade de luz emitida e desvio do comprimento
central do espectro de emissao. Por causa disto, um sistema de controle de

temperatura foi desenvolvido.

Os LEDs, o sistema 6ptico e o circuito de condicionamento foram alocados
dentro de um compartimento hermeticamente fechado e com controle de tempera-
tura. Isto contribui para a imunidade do sistema contra variacoes da temperatura

externa e mudangas de composicao da atmosfera ambiente. O sistema de con-
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Figura 3.15: Diagrama de blocos do sistema de controle de temperatura.

trole desenvolvido mantem a temperatura dentro do compartimento constante.
Dessa forma, a influéncia dos efeitos térmicos dos componentes utilizados é mini-
mizada. A temperatura do compartimento é estabilizada em 25.1 °C. A Figura

3.15 mostra os blocos do sistema de controle.

O atuador térmico, pastilha Peltier, é alimentado por uma tensao modulada
por largura de pulso (PWM) bipolar. Isto permite o controle da quantidade de
poténcia desenvolvida pelo atuador. Adicionalmente, é possivel controlar o sen-
tido da corrente elétrica que passa pela pastilha Peltier, o que determina se o
compartimento sera aquecido ou resfriado. Para que isso seja possivel, foi desen-

volvida uma Ponte H (Figura 3.16). Ela utiliza uma fonte de 12 V DC. O sinal

Vee
10 uF 100 nF
u VDD
L Y
= 470 nF I mF
Warm-up [Er 1H
D—E IH%\I so ;[_/_/1\(/)\2)_(: Pastilha :)_1/\6\&_
S Peltier
COM LO _W\A—@r 1@_%
i_ IR2108 10Q 10Q
PWM Ve N
“110uF 100nF |
L L 3
T I
- - VCC VB 470 nF
) HIN HOH-
Chgll_}[ LIN Vs l
COM LO
_Tl__ IR2108

Figura 3.16: Circuito da ponte H desenvolvida.
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de largura de pulso e o sentido da corrente é controlado pelo microcontrolador
do prototipo. Foram utilizados componentes dedicados para o acionamento dos

MOSFETSs, o IR2108. O modelo de MOSFET utilizado é o IRFZ44N. A Ponte

H possui trés sinais entradas para o controle de seu funcionamento.

Para controlar a largura de pulso e a direcao da corrente elétrica que passa
pela pastilha Peltier, um controlador PI foi desenvolvido. Este tipo de controlador
¢ um sistema em malha fechada e precisa de realimentagao. Para isso, a tempe-
ratura dentro do compartimento controlado é medida por um circuito integrado
TMP275AID, que envia o valor de temperatura para o microcontrolador via 12C

(Inter-Integrated Circuit), no qual o controlador PI digital foi implementado.

O controlador PI é descrito pelo fluxograma da Figura 3.17. Ela mostra os
passos seguidos pelo microcontrolador para efetuar o controle PI. Primeiramente,
o sistema espera a disponibilidade de uma nova leitura feita pelo TMP275AID.
Depois disso, operacoes algébricas sao realizadas. o Valor D, ou acao de controle,
¢ dependente da temperatura medida pelo sensor, e dos valores dos ganhos Pro-
porcional (Kp) e Integral (Ki). O valor D determina a largura de pulso do sinal
PWM e o sentido da corrente pelos sinais “Chill”e “Warm-up”. Os valores dos
ganhos Proporcional (Kp) e Integral (Ki) sao 1.125 e 50 respectivamente. Estes

valores foram obtidos pelo método Ziegler-Nichols.

Um ponto crucial para o funcionamento do sistema de controle é a isolacao

» D =Kp e + Ki Integral

e = Setpoint — Temperatura PWM =-D
Integral = Integral + e v
_ Warm-up =0
PWM=D Chill = 1
A 4
Warm-up =1 -
Chill =0 \__/

Figura 3.17: Fluxograma do controlador PID digital desenvolvido.
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térmica. Como pode ser visto na Figura 3.15, a isolacao térmica foi utilizada
para minimizar a troca de color entre os elementos com temperatura controlada
e o ambiente externo. Isto contribui para uma distribuicao mais homogeénea den-
tro do compartimento controlado. Além disso, o isolamento térmico aumenta a
eficiéncia, diminuindo a demanda de energia, e ajuda na estabilidade da tempera-
tura controlada. Neste estudo, foi utilizado poliestireno extrusado como isolante

térmico.

3.4 Conclusoes do capitulo

Foram apresentados os sistemas que compoem o protétipo desenvolvido. Aspec-
tos de projeto, de funcionamento e componentes utilizados foram expostos ao
longo do capitulo. Na proxima parte do trabalho (Parte III), sao apresentados
os resultados obtidos com a montagem e os testes realizados com o equipamento

proposto.
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4 Protoétipo desenvolvido

Neste capitulo sera apresentado o protétipo que foi construido para validar o sis-
tema proposto. As tecnologias apresentadas neste trabalho foram desenvolvidas
e incorporadas ao protétipo. A Figura 4.1 mostra o equipamento. O gabinete é
feito de chapas de MDF cortadas a laser. A interface homem-maquina consiste
em um display que mostra os resultados das medidas e botoes para o controle do
equipamento. A interface USB ¢é utilizada para programar o microcontrolador do
sistema e efetuar transferéncia de dados entre o equipamento e um computador.
O prototipo possui uma portinhola para protecao do porta amostra e da janela
do sistema 6ptico. A amostra pode ser inserida em uma placa de Petri ou em um
béquer transparente, que apresente minima interferéncia sobre a radiagao NIR.
Foi utilizado um béquer transparente de borossilicato para os experimentos. Os
LEDs, lentes e o fotodiodo sao mostrados na Figura 4.2. Os LEDs iluminam a

parte inferior do recipiente da amostra.

As Figuras 4.3 e 4.4 mostram os componentes do protétipo. Uma fonte linear
foi utilizada para alimentar o circuito de condicionamento por causa da sua baixa
producao de ruido. Uma fonte chaveada foi utilizada para alimentar o circuito de

acionamento dos LEDs, a placa do microcontrolador e o sistema de controle de

| 24,52
111910294, 210 184

| BHomem-miquina

Figura 4.1: Protétipo desenvolvido.
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temperatura (Ponte H, ventilador do dissipador de calor e pastilha Peltier).
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Figura 4.4: Ponte H e fonte chaveada.
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Figura 4.5: O interior do compartimento do sistema éptico.

A Figura 4.5 mostra o interior do compartimento dos LEDs, sistema 6ptico
e circuito de condicionamento. A placa do circuito de condicionamento esta
posicionada na parte inferior, onde o fotodiodo foi inserido. As lentes e os LEDs
foram fixados em suportes constituidos de pecas de aco e MDF cortadas a laser.
O compartimento foi feito com resina de poliéster moldada, uma janela de vidro

soda-lime e uma chapa de aluminio, selado com um anel de borracha de silicone.

Os sinais V4, Vi e Vi do circuito de condicionamento de sinal sao mostrados
nas figuras 4.6, 4.7 e 4.8. A Figura 4.6 mostra o sinal resultante do estagio

de entrada, Vy, onde a corrente elétrica gerada pelo fotodiodo é convertida em

200

150

100

V4 (mV)

=30 1 2 3 4

Tempo (ms)

Figura 4.6: Sinal de saida do estagio de entrada (V).
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Figura 4.7: Sinal de saida (V) do estdgio de detecgao de sinal AC.

tensao.

A Figura 4.7 mostra o sinal de saida do filtro Passa-altas para V4 (Figura
4.6) como entrada. O sinal de 1 kHz AC sofre deformagao de fase, como visto em
4.7. Isto ocorre devido o atraso de fase do filtro. Isto nao pe um problema para
esta aplicagao, porque o objetivo do circuito de condicionamento ¢ determinar a
intensidade da luz refletida, proporcional a amplitude de Vz. A deformacao de
fase pode ser evitada ao escolher uma frequéncia de corte menor para o filtro,

mas isso faz com que o sistema esteja mais sujeito a ruido da rede de 60 Hz.

O sinal Vp ¢ aplicado ao amplificador Lock-in. O sinal resultante é mostrado
na Figura 4.8. A saida do AD630 é a versao retificada do sinal desejado de Vg
com um ganho de 6.02 dB. Vi é o sinal de saida do amplificador Lock-in, que é
igual ao valor médio do sinal de saida do AD630. Vi apresentou baixo nivel de

ruido, o que contribui para minimizar a incerteza da medida de reflectancia.

4.1 Conclusoes do capitulo

O protétipo construido foi apresentado por meio de imagens, que mostram os
principais componentes que compoem o sistema. Além disso, foram apresentados
sinais elétricos da placa de condicionamento de sinais, que mostram o funciona-
mento do equipamento na deteccao de radiagao NIR. V-, que é um sinal continuo e

proporcional a reflectancia da amostra analisada, apresentou baixo nivel de ruido,
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Figura 4.8: Saida do estagio de deteccao sincrona (V).

visivel pela Figura 4.8. Isso contribui para minimizar a incerteza no calculo da
reflectancia. No préximo capitulo serd apresentado um teste de estabilidade a va-
riacao de temperatura e os resultados obtidos com o equipamento desenvolvido.
A estabilidade foi avaliada em termos de variacao da temperatura do compar-

timento com temperatura controlada e a variacao na medida da reflectancia de

uma amostra padrao realizada pelo prototipo.
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5 Teste de estabilidade de
temperatura

A estabilidade do sistema para variacoes de temperatura ambiente pe apresentada
neste capitulo. Além disso, a precisao do equipamento foi testada. Para isso, um
teste foi realizado. A temperatura ambiente foi mudada aleatoriamente entre
21,19 e 27,88 °C. A temperatura ambiente, a temperatura interna do protétipo,
a acao de controle do controlador PI e a resposta do sistema para 1.200 nm,
1.450 nm e 1.750 nm foram adquiridos para verificar a performance do sistema.
Um disco de Politetrafluoretileno (PTFE) foi utilizado como amostra de referéncia
para refletir difusamente o sinal luminoso dos LEDs. O PTFE foi utilizado devido
a sua alta estabilidade quimica. A configuracao do sistema para este teste é

mostrada na Tabela 5.1.

Tabela 5.1: Configuracao do sistema para o teste de estabilidade.

Parametro: NcurrenT Ncoarse Nrine Ngain

1.200 nm: 17 1 30 0
1.450 nm: 10 1 55 0
1.750 nm: 128 0 20 75

O teste foi realizado apds a estabilizacao inicial do sistema. O equipamento
foi ligado e apds uma hora o teste foi realizado. Isso garante que os efeitos
da estabilizacao inicial do sistema nao estejam presentes nos resultados gerados
durante o teste. A temperatura ambiente foi variada aleatoriamente durante
5 horas. Neste periodo, a temperatura ambiente, temperatura no interior do
equipamento e a agao de controle PI foram adquiridos a cada 300 milissegundos.
O periodo entre aquisi¢oes dos valores de reflectancia (1.200 nm, 1.450 nm e
1.750 nm) é de 39,9 segundos. A medida da reflectancia é realizada em 3,9 s.
Durante este tempo, todas as medidas de temperatura e o sistema de controle de

temperatura sao desligados para evitar ruido durante a medida das reflectancias.

A Figura 5.1 mostra as temperaturas ambiente e controlada interna. Ela

também mostra a agao de controle gerada pelo controlador PI que controla a
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Figura 5.1: Resposta do sistema de controle de temperatura para o teste de
estabilidade.
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Figura 5.2: A resposta do sistema para 1.200 nm, 1.450 nm e 1.750 nm
durante o teste.

poténcia desenvolvida pela pastilha Peltier. A Figura 5.2 apresenta os resultados

de reflectancia para as observacoes do espectro durante o teste.

Os resultados mostram que a temperatura interna manteve-se estavel durante
o teste. O desvio padrao foi igual a 0,0342 °C e possui distribui¢ao normal segundo
o teste estatistico de Kolmogorov-Smirno. Os valores médio, minimo e maximo
foram 25,01, 24,88 e 25,13 °C. A anélise estatistica foi realizada com 54.402

amostras de temperatura adquiridas durante as 5 horas.
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As medidas de reflectancia também apresentaram respostas estaveis. As re-
flectancias para 1.200 nm e 1.450 nm apresentaram distribuicao normal. Por ou-
tro lado, os dados obtidos para 1.750 nm nao possuem distribuicao normal. Isso
foi concluido com o uso do teste de Kolmogorov-Smirnov. Os desvios padroes
de 1.200nm, 1.450 nm e 1.750 nm foram 3,95, 4,12 e 11,08 respectivamente.
Isto representa 0,13%, 0,14% e 0,37% do valor de reflectancia médio para cada
observacgao espectral. Usando a regra estatistica 68-95-99,7 para os resultados
obtidos, pode-se concluir que a incerteza do sistema para 1.200 nm e 1.450 nm
foi menor que +1% para o teste de estabilidade de temperatura. Um total de
543 leituras foram realizadas durante as 5 horas para cada observagao espectral.
A reflectancia para 1.750 nm possui a maior incerteza. Isto ocorre por causa da
baixo nivel de sinal emitido pelos LEDs de 1.750 nm, o que diminui a relacao
sinal-ruido. Isso explica, também, a razao da necessidade de maior amplificacao

para a andlise do espectro em 1.750 nm (Nga;ny mostrado na tabela 5.1).

Comparando a temperatura ambiente, a temperatura interna do protétipo, a
acao de controle (Figura 5.1) e os resultados estatisticos, conclui-se que o equipa-
mento é estavel para as temperaturas ambiente estudadas (21,19 a 27,88 °C). A
incerteza total do sistema de medida foi menor que 1% para 1,200 nm e 1,450

ni.

5.1 Conclusoes do capitulo

A variagdo da temperatura ambiente entre 21,19 a 27,88 °C apresentou efeitos
despreziveis sobre as medidas durante o teste, ja que as variaveis avaliadas do
sistema apresentaram baixos niveis de incerteza. O préximo capitulo aborda o

teste realizado com leite adulterado com agua.
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6 Experimento de adulteracao
do leite

Este capitulo apresenta um experimento realizado para validar o equipamento
proposto. Agua foi adicionada em leite para testar a resposta do sistema para
diferentes niveis de adulteragao. Leite UHT homogenizado foi utilizado como
amostra. Este tipo de leite apresenta boa estabilidade, o que ajuda a avaliar a
resposta do equipamento para adicao de dgua. Leite cru pode ser utilizado, mas
isso necessitara de um processo de homogenizagao por causa da possivel formagcao
de creme de leite em amostras em descanso. Todas as medidas foram realizadas
em situagoes similares, em ambiente climatizado a 25 °C e leite com mesma
composi¢ao quimica. Foi realizada uma calibragao para converter os resultados
em reflectancia em porcentagem de dgua adicionada. A quantidade de dgua

adicionada e o resultado calculado pela calibragao foram comparados.

Um béquer de borossilicato foi utilizado como receptaculo para a amostra.
Foi adicionado 100 ml de leite UHT homogenizado. O béquer foi colocado no
porta-amostra do equipamento desenvolvido. O teste de resposta do protétipo
foi realizado adicionando 1 ml de 4gua sucessivamente ao béquer entre as medidas.
Os valores de Viag, Viaso € Virso foram adquiridos cinco vezes para cada diluicao.
O tempo de medida ¢é 3,9 s. Elas foram espagadas em um tempo aproximado de
10 segundos. Depois de cada adulteragao, o leite foi agitado com um bastao de
vidro por um minuto. Os valores minimo e maximo de adicao de agua em leite

foram 0% e 23%.

A configuragao do sistema para este teste (valores de NeyrrenT, NcoARrsE,

Nrping € Ngarn) é mostrada na Tabela 6.1.

Tabela 6.1: Configuracao do sistema para o teste de adulteracao do leite.

Parametro:  NcurrenT Ncoarse Nrine Ncain
1.200 nm: 17 1 30 0
1.450 nm: 64 1 555! 2
1.750 nm: 128 0 20 128
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Figura 6.1: A resposta do sistema em funcao da adulteracao do leite para
1.200 nm, 1.450 nm e 1.750 nm.

O experimento de adulteracao do leite resultou em trés curvas de reflectancia
mostradas na Figura 6.1. Cada curva é composta por trés das cinco medidas
realizadas para cada adicao de agua. Os outros dois pontos restantes foram
utilizados para validar o teste. O desvio padrao maximo obtido foi 2,588 em
8.26% de adicao de dgua para 1.200 nm, 4,037 em 8.26% e 23.08% de adicao de
dgua para 1.450 nm e 22,150 em 14.56% para 1750 nm. A regressao linear de
cada curva obtida (Figura 6.1) foi realizada. Para 1.200 nm, regressao polinomial
de segunda ordem foi utilizada. Para 1.450nm e 1.750 nm, as medidas foram
aproximadas a uma funcao de primeira ordem. Os coeficientes de determinacao
obtidos para as equagoes encontradas foram 0,9919, 0,9967 e 0,4743 para 1.200,
1.450 e 1.750 nm respectivamente. Usando a inversa de cada fungao obtida pela

regressao, a porcentagem de adicao de dgua em leite foi estimada. Estas fungoes

sao
—2,363 + /100,671 — 0, 107r
A nm - ’ 1
1.200 (7”) 0,054 (6 )
A1.45Onm(r) = —0, 1507 + 196, 682, (62)
Ay 750nm(r) = —0,519r 4 89,071, (6.3)

onde 7 é a reflectancia, o valor digitalizado da saida do estagio de ganho e offset
(Vi200, Viaso ou Vizs). Estas equagoes resultam na quantidade em porcentagem

de agua adicionada no leite em funcao da reflectancia.

Um teste de validacao foi realizado para (6.1),(6.2) e (6.3) com os dois pontos
restantes de reflectancia das cinco medicoes feitas para cada adicao de agua. As

Figuras 6.2 e 6.3 mostram os resultados obtidos para 1.200 e 1.450 nm. A
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Figura 6.2: Adulteracao do leite calculada com base nas medidas de
reflectancia para 1.200 nm.
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Figura 6.3: Adulteracao do leite calculada com base nas medidas de
reflectancia para 1.450 nm.

regressao linear das curvas resultaram em coeficientes de primeira ordem iguais
a 0,9901 e 1,0011 e coeficientes de determinacao 0,9928 e 0,9968 para 1.200 nm
e 1.450 nm respectivamente. O teste para 1.750 nm apresentou coeficiente de
primeira ordem e R? de 1,0505 e 0,6110. O valor calculado de adicao de dgua

para reflectancia em 1.750 nm foi omitida por causa do baixo R%. A incerteza



6.1 Conclusdes do capitulo 42

do sistema foi representado por linhas pontilhadas nas Figuras 6.2 e 6.3. Elas
foram obtidas com base no valor maximo do desvio padrao para as reflectancias
apresentadas nesta secao (2,588 para 1200 nm e 4,037 para 1450 nm). Baseado
nos resultados obtidos no Capitulo 5, foi assumido que as medidas para 1.200
e 1.450 nm possuem distribuicao normal. As linhas pontilhadas, referentes a
incerteza das medidas, foram calculadas utilizando uma faixa de dois desvios
padroes. Isto significa idealmente que, pela regra estatistica 68-95-99,7, 95% das
medidas realizadas neste teste estarao dentro da area entre as linhas pontilhadas.
Isso ¢é afirmado pelas medidas apresentadas nas Figuras 6.2 e 6.3. Com isso,
a incerteza maxima das medidas realizadas, calculadas em funcao dos desvios
padroes 2,588 para 1200 nm e 4,037 para 1450 nm em reflectancia, foram de
+2,248% e £1,209% de adicao de dgua para 1.200nm e 1.450 nm respectivamente,
em 0% de adicao de dgua das Figuras 6.2 e 6.3.

Os resultados apresentados mostram que o equipamento é capaz de quantificar
a adicao de agua em leite com as observacoes espectrais em 1.200 nm e 1.450 nm.
Os coeficientes de determinacao sao muito proximos de 1. Entao, é verificado
que o sistema proposto pode ser utilizado para determinar a presenca de uma
substancia e/ou sua concentracao. Por outro lado, a observacao espectral em
1.750 nm apresentou baixo coeficiente de determinagdo (menos que 0,65) por
causa da baixa relacdo sinal-ruido. A corrente do par de LEDs (NoyrgrenT) € O
ganho de sinal (Ngasy) no estégio de ganho e offset para as medidas em 1.750
nm sao muito maiores comparados aos mesmos valores para 1.200 nm e 1.450
nm. Isso foi necessario devido a baixa producao de luz pelos LEDs de 1.750 nm e
baixa reflectancia do leite para este comprimento. Ao observar os desvios padroes
para as medidas em 1.200 nm, 1.450 nm e 1.750 nm e os valores de Ngarn na
Tabela 6.1, pode-se notar que o desvio padrao é maior para medidas com Ngarn
maiores. E possivel que a presenca de um filtro mais seletivo para filtrar o sinal
de saida do estagio de ganho e offset possa melhorar a relacao sinal ruido para

condicoes de baixa quantidade de luz refletida.

6.1 Conclusoes do capitulo

A aplicacao do protétipo proposto para detectar adulteracao em leite é possivel.
Para isto, mais experimentos devem ser realizados para determinar a resposta do
sistema para outras variaveis que nao foram estudadas por este trabalho, como
a composicao quimica do leite, temperatura, adicao de outros adulterantes além

da agua, homogenizacao e pasteurizagao. Nestes casos, ¢ provavel a necessidade
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de técnicas de calibracao multivariada.



44

7 Conclusoes

O desenvolvimento de um instrumento para medicao de concentracao de substancias
baseado em espectroscopia do infravermelho proximo por reflectancia difusa foi

apresentado neste trabalho.

O equipamento apresentou resultados satisfatérios utilizando componentes
disponiveis comercialmente, como as lentes os LEDs e o fotodiodo de InGaAsSb.
Os resultados também mostram que a técnica de deteccao sincrona proposta fun-
cionou da forma esperada. O sistema de controle de temperatura desenvolvido
contribuiu para a estabilidade das medidas de reflectancia do protétipo, dimi-

nuindo os esfeitos da variagao da temperatura ambiente.

Como apresentado no teste de adulteracao do leite com agua, o protoétipo foi
capaz de medir a quantidade de agua adicionada ao leite, o que mostra a funcio-
nalidade do equipamento desenvolvido. Para a aplicagao do sistema proposto em
deteccao de adulteracao no leite, mais experimentos sao necessarios para estudar
a resposta do sistema a varidveis nao abordadas neste trabalho. O equipamento
apresentou bom coeficiente de determinacao para o teste com leite, maior que

0,9900, o que valida o seu funcionamento.

7.1 Trabalhos futuros

Mais resultados podem ser obtidos com o protétipo desenvolvido. A anélise da
contribuicao de cada parte do equipamento para a incerteza do sistema e para a
resposta final do equipamento pode ser realizada. Além disso, outros testes que
levem em consideracao variaveis nao estudadas neste trabalho para a adulteracao
do leite podem ser realizados. Isso contribui para a obtencao de um nimero
maior de dados para calibragao. Dessa forma, uma nova calibracao podera con-
tribuir para a obtencao de um equipamento com maior exatidao. Neste caso,
como diferentes variaveis estarao sendo analisadas, havera a necessidade de uti-
lizar técnicas de calibragao multivariada. Alteragdes no prototipo que contribua

para reducao de incertezas podem ser realizadas, como mudanc¢as em circuitos
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eletronicos, realizagao de médias de medidas sucessivas, alteragoes estruturais.
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