Sistema Sensor de Gases SAW empregado como
medidor de Concentracao de Acetona e Alcoois.

Edmilson R. Braga, Alberto Y. Nakano, Mauricio P. da Cunha

Resumo ? Este trabalho apresenta um sistema sensor
quimico de gases que emprega ressoadores a Ondas
Acusticas Superficiais (“ Surface Acoustic Waves, SAW").
O sistema projetado e implementado anteriormente é
formado por dois osciladores SAW duais, denominados
de referéncia e sensor, conectados por intermédio de
filtros a um misturador para a detecgdo da diferenca dos
sinais. O presente trabalho discute o funcionamento do
sistema sensor SAW empregado na deteccdo de vapores
de acetona e Alcoois. A deposicio do filme sensor de
acetato de celulose também sdo reportadas. O elemento
ressoador SAW com filme depositado é caracterizado em
funcdo da temperatura e umidade. O sistema sensor
montado é caracterizado em temperatura e umidade em
uma camara climética, e empregado para analise de
concentracao de alcoois e derivados de acetona a partir do
sistema deinjecao liquida em uma camar a de gases.

Palavras chaves ? Sensor Ressoador SAW, Acetato de
Celulose, Sensibilidade, Concentracéo de élcoois.

l. INTRODUCAO

Tem-se verificado, nas Ultimas décadas, um crescente
interesse no estudo sobre a deteccdo de gases tendo em vista
0 melhoramento das técnicas de monitoramento ambiental, da
economia de fontes energéticas e materiais, e de facilitar e
otimizar os processos de diagndstico médico, entre outros [1-
8.

Neste escopo, varios tipos de sensores de grande e médio
porte foram desenvolvidos pelaindustria, podendo ser citados
como exemplo os espectrbmetros de massa e 0s
cromatdgrafos de gases. Estes equipamentos sdo muito
precisos, porém sdo de grande porte, limitando-se sua
utilizacdo ao proprio local onde estdo instalados, nédo
possuindo a versatilidade de serem facilmente transportados e
utilizados em campo, além de requererem um grande
conhecimento especifico para a sua operacdo e possuirem

elevados precos de mercado [2, 3, 5].

Com a necessidade de se reduzir custos de fabricagéo destes
sistemas, mantendo ou melhorando a qualidade dos
instrumentos de deteccdo ou medicdo de gases, vérios
projetos de pesquisa, utilizando a tecnologia de fabricacdo de
circuitos integrados, foram desenvolvidos com o objetivo de

construir sensores de gases mais precisos e sensiveis,
portateis, e a precos populares[9].
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Mercé dos avancos da tecnologia dos materiais e do alto grau
de compactagdo, utilizado nos processos de fabricagcdo e
medicdo em microeletrdnica, na tecnologia de circuitos de
larga escala de integracdo (VLSI), grandes progressos foram
obtidos nainstrumentagéo analitica[9, 10].

A partir de 1979, H. Wohltjen e R. Dessey da Virginia Tech
descreveram o uso dos dispositivos de ondas acUsticas para a
deteccdo quimica. Desde entdo, véarios grupos de pesquisa
comecaram a desenvolver sensores quimicos de gases
utilizando esta nova técnica [11-22]. Estes sensores quimicos
possuem tamanhos reduzidos e sdo simples quando
comparados aos elementos sensores convencionais, o que
possibilita 0 seu uso em equipamentos portéteis. Estes
dispositivos possuem uma grande faixa de deteccdo de
diferentes espécies gasosas.

Este trabal ho tem por objetivo de:

Projetar e construir um oscilador a ressoador SAW como
elemento de controle de frequéncia; Adaptar o projeto
realizado a um segundo oscilador a ressoador SAW, este
submetido a deposi¢éo de um filme sensor; Utilizar os dois
osciladores projetados e fabricados, na montagem de um

sistema sensor de gases a SAW; Caracterizar o sistema
sensor a SAW para umidade e dcoois.

Através do trabalho de desenvolvimento de um sistema
sensor a ressoador SAW para deteccdo de gases, procurou-se,
primeiramente, adquirir conhecimento a respeito do
funcionamento dos dispositivos e sistema sensor SAW na
deteccdo de gases. Buscouse, em seguida, projetar e
implementar os circuitos osciladores SAW, filtros RLC, para
arejeicdo de espurios da saida dos osciladores e misturador; e
sistemas de aquisicdo de dados, para a caracterizagdo do

sistema sensor SAW de gases proposto, visando a construgdo
de um sistema leve, robusto, portétil, capaz de detectar baixos
niveis de concentrag8o gasosa, necessarios a grande demanda
de mercado.

Para ser possivel implementar o sistema sensor SAW foi

necess&rio: Caracterizar e verificar o comportamento elétrico
dos dispositivos ressoadores SAW, disponiveis no laboratério
de microeletrénica da EPUSP, tais como: perda de inser¢éo,

banda e esplrios relativos a variagdo de temperatura e
umidade; Realizar 0 estudo e projeto de circuitos osciladores
ressoadores SAW, estabelecendo valores de ganho, poténcia
de saida e estabilidade dos circuitos amplificadores; Fabricar
dispositivos sensores a ressoadores SAW; Verificar o
comportamento caracteristico do ressoador SAW ap6s a
deposicdo do filme sensivel; Montar o sistema de
caracterizacao do sensor SAW.

Il. CARACTERISTICAS DAS ONDAS ACUSTICAS



As ondas mecéanicas que se propagam em um cristal
piezelétrico tém origem nas perturbacBes produzidas no
material, e nas forgas restauradoras internas ao material que
tendem a retornar a estrutura do cristal a posicdo de
equilibrio. Se as deformagBes sdo periddicas, as interagdes
entre deformagdes e retorno a posi¢ao de equilibrio produzem
as ondas mecénicas que se propagam no cristal. Essas ondas
mecanicas sdo igualmente chamadas de ondas elasticas,
denominagédo que se reporta ao fato de as forgas restauradoras
internas ao material serem proporcionais as deformagfes que
Ihe sdo impostas, 0 que se observa nos dispositivos de ondas
acusticas usual mente implementadas.

As ondas acUsticas superficiais sdo ondas guiadas que
pressupdem a existéncia de uma superficie, sendo compostas
de uma combinacgo linear de componentes transversais,
longitudinais e elétricos (no caso de materiais piezelétricos),
usualmente denominados modos parciais [26, 30], que
decaem com a profundidade.

I11. DISPOSITIVOS SAW

Os dispositivos SAW empregam, em geral, um cristal
piezelétrico e estruturas transdutoras interdigitais metélicas
(IDT-Interdigital Transducer), fabricadas com o emprego de
técnicas de filme fino e filmes metdlicos de aluminio. [25-
28].

A faixa de adcance em frequéncia para dispositivos
comerciais de SAW varia de aproximadamente 30 MHz a
alguns GHz, correspondendo ao estado da arte da largura da
linhaiinterdigital (0.1 ?m).

Duas estruturas de construc&o dos dispositivos SAW, para o
elemento sensor séo: o ressoador e a linha de atraso SAW
(Figural — (@) e (b) respectivamente). Em ambas ocorre
alteracdo da velocidade de fase das ondas acUsticas
superficiais (vf) no substrato piezelétrico, utilizada para o

efeito sensor, dada a presenca do gas que se deseja detectar.
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Figura 1— Dispositivos SAW: (a) Ressoador; (b) Linhade atraso.
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Dependendo do tipo de deteccdo, fisica ou quimica, ou
ambos, como aplicagdo dos sensores SAW, dois tipos de
interacdo entre o ambiente e o dispositivo podem ser
observados. No primeiro, ha uma interagéo fisica de toda a
superficie do substrato SAW com o ambiente, que o deforma
e, assim, muda as condicbes de propagacdo das ondas
aclsticas superficiais, comb nos sensores SAW de
temperatura e de pressdo [27, 33].

No segundo tipo, para a detecgdo quimica, é colocado sobre
parte ou toda a area superficia do dispositivo, um filme
sensivel a0 gés a que se desgja detectar no ambiente. Este
filme possui a fung&o de selecionar, na adsor¢éo ou absorgéo,
a espécie de amostra a ser detectada, além de aumentar a
capacidade sensivel do dispositivo sensor SAW. [27, 34-36].

IV. DISPOSITIVO UTILIZADO - RESSOADOR SAW

O ressoador SAW usa uma ou duas estruturas IDT’s no
centro entre duas grades que refletem totalmente as ondas
acusticas superficiais (Fig. 1 — (a)) confinando a energia
acustica dentro da cavidade ressonante [27, 31, 37-39]. A
freqliéncia de ressonancia fo é determinada por:

ef
Onde | € 0 comprimento efetivo do ressoador, n € o nimero
de harménicas e v; é a velocidade de propagagdo das ondas
acusticas superficiais (SAW) naestrutura[40].

Para a aplicagcdo em sensores de gases SAW, deposita-se
sobre a &rea de cada tipo de estrutura ressoadora SAW, um
filme sensivel ao gas que se quer analisar (figura 2).

Nos ressoadores, toda a area do substrato é utilizada [34]. A
espessura do filme e o carregamento de massa depositado no
dispositivo SAW estdo relacionados com a perda de inser¢éo,
com o desvio de freqiéncia de ressondncia e com a
condutividade elétrica do filme sobre o dispositivo. Com o
carregamento do gas sobre a espessura do filme, as
constantes elasticas e dielétricas do filme aumentardo a perda
de insercdo e reduzirdo a frequéncia de ressonancia do
dispositivo [13-15, 27].

ABSORVEDORES
ACUSTICOS

Figura 2 — Dispositivos Sensores Ressoador SAW cobertos por um filme
sensivel.

V. DEPOSICAO DO FILME NO DISPOSITIVO
RESSOADOR SAW

Antes de iniciar a deposicdo do filme no dispositivo SAW,
verificou primeiramente as condicbes de atenuagcdo e
freqiiéncia, mediu-se o dispositivo encapsulado, no Network
Analizer HP 8510. Realizou-se, em seguida, 0 processo de
retiragem do encapsulamento de metal. O dispositivo SAW é
trabalhado em um torno mecénico, onde foi retirada somente
a parte superior do encapsulamento. Em seguida, o
dispositivo foi colocado em um Becker contendo acetona
aquecida a temperatura de 45°C durante 20 minutos para a
possivel eliminacdo de impurezas geradas no processo de
corte do encapsulamento pelo torno mecanico. Logo em
seguida, o dispositivo foi colocado em outro Becker, que



contém &lcool isopropilico, em temperatura ambiente,
durante 2 minutos, para eliminagéo dos residuos da acetona.
Finamente, o dispositivo foi colocado numa estufa onde €
realizado o processo de secagem estando, entdo, pronto paraa
deposic¢ao do filme sensivel.

Para a aplicacdo do filme sensivel foi utilizado um
equipamento nebulizador hospitalar de inalacdo para o0s
brénquios, adaptado para a deposi¢do da solugdo do filme
acetato de celulose/acetona. Este equipamento possui um
controle de velocidade de fluxo, que proporciona um melhor
controle na deposicdo. Valores de particulas de agua, abaixo
de 5?m de didmetro, sdo conseguidos pelo equipamento
utilizado, segundo seu fabricante, o que melhora a qualidade
dadeposic¢ao da solugao.

Foi redlizada a deposicdo da solucdo preparada de 300
miligramas de acetato de celulose e 80 mililitros de acetona,
no dispositivo ressoador SAW durante 50 segundos, colocado
no equipamento de centrifugacdo Spinner, na velocidade de
500 rotagbes por minuto, para espalhamento do filme
depositado, com o objetivo de conseguir uma espessura
homogénea.

Apbs a realizacdo do processo de deposicdo do filme, o
dispositivo foi novamente colocado na caixa de teste e é
verificada a atenuagdo extra, provocada pelo processo
anterior, através dos paréametros S21, no Analisador de Redes
HP 8510. Se o dispositivo ndo apresentar problemas de
natureza fisica e elétrica, na sua fabricacdo, o0 mesmo podera,
entdo, ser utilizado como dispositivo sensor e ser inserido no
elo de realimentac&o do circuito oscilador sensor SAW.

VI. SISTEMA SENSOR A RESSOADOR SAW

Construiu-se um sistema sensor utilizando dois osciladores
idénticos em 303 MHz empregando ressoadores SAW

1

Fig. 03 - Diagrama de Blocos do Dua osciladores SAW empregado como
Sensores de Gases. AMP. — Amplificador; CAS — Rede de casamento de
impedancia; SAW — Ressoador a OAS..

disponiveis comercial mente produzidos pela RF
Monolithics. Um dos ressoadores é mantido fechado

hermeti camente (encapsulado), e usado como umareferéncia

num oscilador. O outro ressoador teve seu encapsulamento
de metal removido, e depois de um tratamento de limpezada
superficie do dispositivo, depositou-se um filme de acetato
celulose, de espessura aproximadamente 7000 A, através de
borrifamento e centrifugacdo. Este segundo ressoador € o
dispositivo sensor atual, introduzido no elo de realimentagdo
do segundo oscilador, Fig. 03.

Cada ressoador SAW é introduzido em seu préprio oscilador,
projeto esse discutido em publicagbes prévias. Para a
aplicacdo em sensores, 0 projeto do oscilador tem que
compensar a atenuagdo extra, resultado da aplicacdo do filme
sensivel no ressoador SAW. O ganho do loop do oscilador
deve ser gustado para satisfazer o critério de oscilagdo
(ganho no loop maior que uma unidade). O sistema de sensor
SAW é baseado na mistura dos dois sinais de RF: areferéncia
e o0 sensor [37-39]. A diferenca de freqliéncia, subtraido o
efeito de carregamento de massa pelo filme, é utilizada na
medida da presenca do material, no presente caso,
concentracdo de acetona e dcoois.

Fig. 4 apresenta o sistema de sensor a OAS, juntamente com

0 sistema de aquisicdo de dados. Considerando que séo
esperados harménicas e outros sinais esplrios como resultado
da operacdo de misturador ndo-linear, um filtro passabaixa
foi inserido para eliminar as freqiiéncias acima de 1600 KHz,
como também mostrado na Fig. 4. Os resultados do sistema
sensor como um detetor de concentragdo de acetona e dlcoois
s80 apresentados a seguir.

VII.RESULTADOS EXPERIMENTAIS DO SISTEMA
SENSOR

O sistema de medidas do sensor, utilizando dual osciladores a
ressoadores SAW, foi empregado anteriormente pel os autores
como detetor de umidade em vérias temperaturas[39].

Nesta secdo, foram realizados ensaios experimentais com
dois grupos de amostras. O primeiro grupo, consiste de
amostras de alcool etilico, acool isopropilico e acetona.

CAMARA DE GAS COM SENSOR SAW

SENSOR
PADRAO DE |
UMIDADE
MEDIDOR
OSCILADOR OSCILADOR TEMPERATURA
SAW REF. SAW SENSO!
v
COMPUTADOR
4 A
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F.P.B. > HP5384
1600KHz

Fig. 04 - Cémara do Sistema Sensor de Gases, utilizando um esquema de
dual osciladores SAW.
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Fig. 05- Processo de Injecéo da Amostra liquida na Camara de Ensaio

No segundo grupo, foram utilizadas amostras de gases de
aguardentes comerciais brasileiras, que sdo substéncias
derivadas do & cool etilico.

Para a caracterizagdo do sistema sensor SAW foram
utilizadas duas metodologias. Na primeira (Fig. 05), utilizou-
se 0 processo de injecdo, através de uma seringa graduada, de
quantidades liquidas das amostras na cAmara de ensaio de 03
litros, na temperatura ambiente de 25°C e 5% de umidade
relativa.

Através de um sistema de ventilagdo forcada dentro da
camara fechada, pode homogenizar os vapores da amostra
sobre o conjunto sensor. Os vapores das amostras, portanto,
sensibilizam o sensor SAW ao longo do tempo. A fig. 06
mostra a resposta do sensor SAW, utilizando trés tipos de
amostras: o dcool isopropilico, o acool etilico e acetona,
neste primeiro método.
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Fig 06 - Resposta do sensor apds 0s varios tip 0s de amostras:
1SO — Isopropilico; ETI —Etilico; ACE — Acetona.

Pode-se verificar as diversas sensibilidades do sensor SAW,
cobertos com o filme de acetato de celulose, para as
diferentes quantidades e tipos de amostras inseridas na
camara de ensaio. Note-se, por exemplo, que a maior
variagdo na freqiiéncia do sistema, de 65 KHz, ocorre na
injecdo de 1.0 ml de dcool etilico aproximadamente, num
periodo de 80 minutos, quando se da a estabilizacdo do
carregamento de massa. Nota-se, em todas as curvas dos
ensaios, uma maior sensibilidade do sensor SAW, nos
primeiros 20 minutos de exposi¢cdo da substancia. Durante

esse periodo, ha uma acentuada adsor¢do de massa na
superficie do filme que provoca uma maior mudanga na
velocidade caracteristica das OAS do dispositivo SAW.
Como resultado observa-se uma maior diferenca na
freqiiéncia entre o conjunto dos osciladores sensor e
referéncia
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Fig. 07 - Sistema com Fluxo Continuo de Gases na Camara

Nafig. 07, é apresentado o segundo método de caracterizagéo
do sensor. Um sistema de controle dos fluxos do gas injetado
permite controlar as concentragdes dos gases das amostras
[4Q].

Neste método, o nitrogénio foi utilizado como gas de arraste
do sistema, minimizando sobre a resposta do sensor na
camara, os efeitos da umidade relativa do ar e datemperatura,
mantendo-os constantes.

A fig. 08 apresenta as curvas de resposta do sensor para o
segundo sistema. Foram inseridas primeiramente na cdmara
do sensor SAW, as mesmas amostras ensaiadas no primeiro
sistema, ou seja, o dcool isopropilico, o dcool etilico e a
acetona. Fixado, nos rotametros, o fluxo da composi¢ao de
nitrogénio mais os vapores de cada amostra ensaiada,
constantes a umidade e temperatura, pode-se verificar a
sensibilidade do sensor para estas substancias.
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Fig. 08 - Resposta do sensor apGs 0s varios tipos de amostras
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Fig. 09 - Resposta do sensor a variagdo da concentragdo de acetona

Observa-se neste método, que 0 sensor em analise possui

uma maior sensibilidade aos vapores de acetona em relagéo
as demais amostras. No primeiro intervalo de 40 minutos,
observa-se uma variagdo na fregiiéncia do sensor de 12 KHz
para a acetona, ao passo que, No mesmo periodo, a variagédo
para o dcool isopropilico e para o dcool etilico foram de
5KHz e 3KHz, respectivamente.

A vantagem deste sistema de ensaio em relacdo ao modelo
anterior é a de permitir inserir na cmara concentragdes
menores de amostras, devido ao fato de que apenas vapores
daamostra diluida com o gas de arraste, no caso o nitrogénio,
entram na camara, enquanto, no esquema anterior, € injetada
uma quantidade liquida da amostra dentro do volume da
cmara.

A Fig. 09 apresenta a resposta do sensor SAW ao ensaio da
variagcdo na concentracdo de acetona através da variacdo do
fluxo nos rotémetros [40] Nota-se que para uma concentragdo
10 vezes maior, aumenta-se 0 tempo de estabilizacdo em

aproximadamente 3 vezes.

A fig. 10 apresenta os resultados obtidos do sensor SAW para
as diversas amostras das aguardentes comerciais brasileiras
analisadas.

E importante observar que depois de encerrado cada ensaio, a
camara passa por uma purga de nitrogénio, durante 30
minutos, pararetiragem da amostra.
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Fig. 10- Resposta do sensor a diversas amostras de aguardentes comerciais
brasileiras

IV. CONCLUSOES

Este artigo apresentou a caracterizag8o de um sistema sensor
a ressoador SAW, que foi testado para medir as
concentragdes de gases de acetona e dlcoois, como uma
avaliacdo de sua capacidade.

S0 usados dois dispositivos ressoadores SAW comerciais de
303 MHz, um hermeticamente selado e utilizado no primeiro
oscilador como referéncia, e o outro, com um filme de
acetato celulose depositado em sua superficie, agindo assim
como o dispositivo sensor. Cada ressoador foi introduzido em
seu oscilador especifico, projetado para suprir perdas extras
devido a presenca do filme no oscilador com o dispositivo
sensor. Um esquema do dual oscilador foi empregado para o
sistema de sensor.

A resposta do sistema de sensor de SAW medindo as
concentracOes de gases foi apresentada para temperatura e
umidade relativa constante.

No sistema de caracterizagdo estético, onde se injetam
guantidades determinadas de solvente, de no maximo 1,0 ml,
no volume da camara de 03 litros, o sensor SAW apresenta
tempos de resposta menores, inferiores a 40 minutos paraa
estabilizacdo, em relagdo ao sistema dindmico, com fluxo
constante de gas, com um tempo de estabilizag8o superior a
140 minutos.

Dados os resultados obtidos com o sistema implementado
para medidas de acetona e dlcoois, prevése o continuo
desenvolvimento e caracterizag8o desse sistema para outros
gases no futuro.
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