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Trata-se de um sensor para detectar agentes
gasosos que tem um transdutor que inclui um
circuito elétrico ressonante que forma uma
antena. Adicionalmente, 0 sensor inclui um
material de captagéo que esta disposto em pelo
menos uma por¢ao do transdutor. O material de
captacao é configurado para exibir
simultaneamente uma resposta de capacitancia
e uma resposta de resisténcia na presencga de
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reversivel, sem bateria e pode exigir nenhum
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“SENSOR CONFIGURADO PARA DETECTAR UM AGENTE GASOSO,
METODO PARA PREPARAR UM SENSOR CONFIGURADO E PARA
DETECTAR UMA CONCENTRAGAO DE UM AGENTE GASOSO”

ANTECEDENTES DA INVENCAO

[001] As realizagbes da invencdo referem-se a sensores e
métodos para a detecgdo de agentes gasosos e, mais particularmente, a
materiais e sensores para a deteccdo de dioxido de cloro, peroxido de
hidrogénio, formaldeido, acido peracético, brometo de metila, 6xido de etileno,
ozbnio e outros agentes gasosos que podem ser usados como agentes de
esterilizacdo, fumigacao ou descontaminacgao.

[002] A descontaminagdo, fumigagcdo e esterilizacdo de
ambientes diferentes & critica em uma faixa diversa de aplica¢cdes que inclui
cuidados com a saude, seguranca alimentar e seguranc¢a animal, por exemplo.
Véarios gases podem ser usados para fins de esterilizacdo, fumigacédo e
descontaminacdo, os quais incluem, porém sem limitagdo, diéxido de cloro,
formaldeido, vapor de peréxido de hidrogénio, acido peracético, brometo de
metila, ozbnio e Oxido de etileno. Esses gases, bem como outros, sao
conhecidos por sua eficacia tanto contra bactéria formadora de esporo como
bactéria ndo formadora de esporo.

[003] A deteccdo de agentes gasosos que sao utilizados para
descontaminacéo, fumigacédo e esterilizacdo é critica para a segurangca em
geral. E benéfico determinar a presenca de agentes esterilizantes para garantir
que um determinado agente funcione adequadamente e que a superficie ou
material que é esterilizado ¢ livre de contaminantes prejudiciais. Por exemplo,
medir a presencga de vapores discernindo-se uma mudanga em determinadas
variaveis ambientais dentro de ou que circundam um sensor pode ser util, em
particular, no monitoramento de mudancas em produtos biofarmacéuticos,

alimentos ou bebidas; monitoramento de areas industriais com riscos quimicos

Peti¢do 870150007961, de 29/12/2015, pag. 63/107



2/31

ou fisicos; aplicagbes de seguranga, como monitoramento residencial ou
seguranga nacional em aeroportos; configuragdes ambientais e clinicas
diferentes e outros locais publicos em que a detec¢éo de determinados vapores
prejudiciais e/ou toxicos pode ser util, em particular. Embora os sensores atuais
oferecam uma ampla variedade tanto de sensores sem bateria como sensores
sem fio, ha uma necessidade comercial por um sensor sem bateria reversivel
que ndo exige contato elétrico com um leitor de sensor. Ademais, deseja-se ter
um sensor que possa exibir multiplas respostas a uma mudanga em um
pardmetro ambiental a fim de eliminar arranjos de sensor.

[004] A mudancga de resisténcia fornecida por éxidos de metal
semicondutores quando expostos a um vapor, por exemplo, € tanto uma
mudanga para cima como para baixo. Tradicionalmente, os arranjos de sensor
que incluem multiplos sensores para monitoramento funcional e preciso séo
utilizados. Varios arranjos de sensor incluem varios transdutores idénticos
revestidos com materiais de captacéao diferentes. No entanto, embora o uso de
transdutores idénticos simplifique a fabricagdo do arranjo de sensor, esse
arranjo pode ter capacidades limitadas para captacdo apenas de uma unica
resposta (por exemplo, resisténcia, corrente, capacitancia, funcao de trabalho,
massa, espessura oOptica, intensidade de Iluz, etc.). Em determinadas
aplicagbes, multiplas respostas ou mudangas em multiplas propriedades
podem ocorrer. Nessas aplicacdes, pode ser benéfico incluir um arranjo de
sensores em que transdutores diferentes no arranjo empregam as mesmas
respostas ou respostas diferentes (por exemplo, resisténcia, corrente,
capacitancia, funcéo de trabalho, massa, espessura 6ptica, intensidade de luz,
etc.) e séo revestidas com materiais de captagéo diferentes, de modo que mais
de uma propriedade possa ser medida. Desvantajosamente, no entanto,
fabricar um arranjo de sensor que tem sensores individuais exclusivamente

fabricados para captar uma resposta particular complica a fabricacdo do arranjo
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e é dispendioso. Portanto, um unico sensor que compreende um material de
captacao que pode exibir simultaneamente mais de uma resposta quando esta
na presenca de um material em analise é desejado.

[005] Varias realizagcbes reveladas no presente documento
podem solucionar um ou mais dos desafios estabelecidos acima.

DESCRICAO RESUMIDA

[006] Em uma realizagao, um sensor € configurado para detectar
um agente gasoso e o sensor tem um transdutor que inclui um circuito elétrico
ressonante que forma uma antena. O sensor também tem um material de
captacao disposto pelo menos em uma por¢ao do transdutor e o material de
captagdo € configurado para exibir simultaneamente uma resposta de
capacitancia e uma resposta de resisténcia quando exposto a um agente
gasoso.

[007] Em outra realizagdo, um sensor é configurado para
detectar um agente gasoso e o sensor tem um transdutor que inclui uma
antena. O sensor também tem um material de captacao disposto no transdutor
e o material de captacéo inclui um 6xido de metal semicondutor. Também, um
catalisador de metal nobre € depositado sobre o éxido de metal semicondutor.
A antena € configurada para emitir um campo elétrico para sondar uma
resposta do material de captagédo quando exposto a um agente gasoso.

[008] Em outra realizagdo, um método para fabricar um sensor
configurado para detectar um agente gasoso € descrito. Primeiro, um
transdutor é formado dispondo uma antena em um substrato. Segundo, um
catalisador de metal nobre € dopado com um éxido de metal semicondutor a
fim de formar um p6 de 6xido de metal. Terceiro, 0 p6 de 6xido de metal é
misturado com uma solugéo aquosa de uma matriz de polimero a fim de formar
uma suspensdo de o6xido de metal estavel. Quarto, a suspenséo de 6xido de

metal &€ depositada sobre o transdutor e seca a fim de formar um material de
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captacao final.

[009] Em outra realizagdo, um método para detectar um agente
gasoso é citado. Em uma etapa, um material de captacdo é exposto a um
agente gasoso, em que o material de captagcdo compreende um primeiro
componente e um segundo componente. O primeiro componente e o segundo
componente sdo depositados sobre uma superficie de uma bobina de
captagéo. O primeiro componente e/ou 0 segundo componente sdo oxidados
ou reduzidos e uma resposta de capacitancia e uma resposta de resisténcia da
bobina de captacédo sdao medidas em uma faixa de frequéncia. Finalmente, uma
andlise é realizada com uso da resposta de capacitancia e da resposta de
resisténcia a fim de detectar uma concentracao do agente gasoso.

BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS

[010] Essas e outras recursos, aspectos e vantagens do presente
relatorio descritivo serdo mais bem entendidas quando as seguintes descri¢cdes
detalhadas forem lidas com referéncia aos desenhos anexos, nos quais
caracteres semelhantes representam partes semelhantes ao longo dos
desenhos apresentados no presente documento:

- A Figura 1 mostra etiquetas de RFID que devem ser usadas para
captacao de vapor, de acordo com as realizagdes da presente revelacao;

- A Figura 2 é uma representacéo esquematica de um sensor, de
acordo com as realizagbes da presente revelagao;

- A Figura 3 é uma representacado grafica de um espectro de
impedancia medido, de acordo com as realizacdes da presente revelagao;

- A Figura 4 é um bloco esquematico de uma configuracdo de
sensor, de acordo com as realizagbes da presente revelagéao;

- A Figura 5 é uma representacdo grafica de resultados
experimentais obtidas com trés sensores diferentes, de acordo com as

realizagdes da presente revelagao;
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- A Figura 6 € uma representacao grafica da estabilidade de linha
de base ou reversibilidade de uma resposta de sensor, de acordo com as
realizagcbes da presente revelagao;

- A Figura 7 é uma representacdo grafica de uma resposta de
sensor para aumentar os niveis de concentragdo de um material em analise, de
acordo com as realizagbes da presente revelagao;

- A Figura 8 é uma representagdo esquematica de um diagrama
de circuito equivalente de um sensor com um chip de memoria IC e uma bobina
de captacao, de acordo com as realizacbes da presente revelagao;

- A Figura 9 ilustra modelos de materiais de captagdo que podem
ser usados com sensores multivariaveis, de acordo com as realizacbdes da
presente revelacao;

- A Figura 10 é uma representacdo grafica de resultados
experimentais obtidos com um sensor ressonante apds exposi¢do do sensor a
trés vapores diferentes, de acordo com as realiza¢gbes da presente revelagao;

- A Figura 11 é uma representagdo grafica de resultados
experimentais obtidos com outro sensor ressonante apos exposi¢céo do sensor
a trés vapores diferentes, de acordo com as realizacdes da presente revelagéo;

- A Figura 12 & uma representacdo grafica de resultados
experimentais obtidos com um sensor ressonante ap0s exposi¢ado do sensor a
cinco vapores diferentes, de acordo com as realizacdes da presente revelacao;

- A Figura 13 é uma representacdo grafica de resultados
experimentais obtidos com outro sensor ressonante apds exposicdo do sensor
a cinco vapores diferentes, de acordo com as realizacbes da presente
revelacao;

- A Figura 14 é uma representacdo grafica de resultados
experimentais obtidos com um sensor ressonante apds exposicdo do sensor a

trés vapores diferentes, de acordo com as realizagbes da presente revelacao;
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DESCRICAO DETALHADA

[011] Em varias realiza¢des, um material de captacao pode estar
disposto em uma superficie de um dispositivo configurado como um circuito
ressonante, como um sensor indutor-condensador-resistor (“LCR”). Os
exemplos nao limitantes de sensores de LCR incluem sensores de RFID com
um chip de memoria de circuito integrado (“IC”) e sensores de RFID sem um
chip de meméoria de IC (por exemplo, sensores de RFID sem chip ou sensores
de LCR sem chip). Os sensores de LCR podem ter ou ngo fio. A fim de coletar
dados, um espectro de impedancia de um circuito ressonante € adquirido em
uma faixa de frequéncia, como a faixa de frequéncia ressonante do circuito de
LCR. Em determinadas realizagdes, uma resposta de impedancia do circuito
ressonante & adquirida em uma Unica frequéncia dentro da faixa de frequéncia
ressonante do circuito de LCR. Em determinadas realiza¢des, uma resposta de
impedancia do circuito ressonante € adquirida em uma unica frequéncia dentro
da faixa de frequéncia ressonante do circuito de LCR. A técnica inclui calcular
adicionalmente a assinatura multivariada do espectro adquirido e manipular os
dados para identificar a presenca de determinados vapores. A presenca de
vapores é detectada medindo as mudancas em transferéncia de carga
dielétrica, dimensional e outras mudancas nas propriedades das materiais
empregadas observando as mudangas nas propriedades eletrdnicas
ressonantes do circuito. Com uso de analise multivariada, uma resposta do
material de captacao para a presenca de um agente de esterilizagcdo gasoso
pode ser simplificada em um uUnico ponto de dados permitindo o
reconhecimento ou a deteccdo de um agente gasoso. Em determinadas
realizagcbes, os modelos de calibragem com base em analises univariadas
também sao usados para reconhecimento de uma presenca de gas especifica
e sua concentracgao.

[012] Para descrever de forma mais clara e concisa a matéria da
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invencao reivindicada, as definicbes a seguir sdo fornecidas para termos
especificos que s&o usados na descrigdo a seguir e nas reivindicagdes anexas.

[013] O termo “fluidos” inclui gases, vapores, liquidos e sélidos.

[014] O termo “em andlise” inclui qualquer substancia ou
constituinte quimico que é submetido a uma analise quimica. Os exemplos de
substanciais em analise incluem, porém sem limitacdo, dioxido de cloro,
formaldeido, peroxido de hidrogénio, acido peracético, brometo de metila,
ozbnio, Oxido de etileno ou qualquer combinacdo dos mesmos. Em
determinadas realizacdes, os materiais de captacdo da presente revelacéo
podem ser configurados para detectar substancias em analise relacionadas a
“‘descontaminacéo”,  “esterilizacdo” e/ou  “fumigagcdo”. Os  termos
“descontaminacéo”, “esterilizacéo” e “fumigacéo” séo correlacionados e todos
podem se referir a um processo, método, procedimento ou curso de acéo
relacionado a remover um contaminante, substancia indesejada ou outro fluido
a partir de um ambiente. Por exemplo, um procedimento de descontaminacao,
esterilizagédo e/ou fumigacédo pode envolver usar uma substancia (por exemplo,
diéxido de cloro) para eliminar um contaminante (por exemplo, bactéria)
através de uma reacao, resposta ou processo quimico.

[015] O termo “processo de monitoramento” inclui, porém sem
limitacdo, medir mudancas fisicas que ocorrem ao redor do sensor. Por
exemplo, os processos de monitoramento incluem monitorar mudang¢as em um
processo de fabricagao biofarmacéutico, de alimentos ou bebidas relacionadas
a mudancas em propriedades fisicas, quimicas e/ou biolégicas de um ambiente
ao redor do sensor. Os processos de monitoramento também podem incluir
aqueles processos de industria que monitoram mudancgas fisicas, bem como
mudang¢as em uma composi¢cao ou posicdo do componente. Os exemplos nao
limitantes incluem monitoramento de seguranca de propriedade,

monitoramento de protecdo residencial, monitoramento ambiental, clinico ou de
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paciente em leito, monitoramento de seguranga em aeroporto, emissao de
bilhete de admiss&o e outros eventos publicos. Monitoramento pode ser
realizado quando o sinal de sensor alcangcou uma resposta de estado estavel
consideravelmente e/ou quando o sensor tem uma resposta dinamica. A
resposta de sensor de estado estavel € uma resposta do sensor em um
periodo de tempo determinado, em que a resposta nao muda
consideravelmente com o tempo de medicdo. Dessa forma, as medi¢des de
resposta de sensor de estado estavel com o tempo produzem valores
semelhantes. A resposta de sensor dinamica € uma resposta do sensor apés
uma mudanga no parametro ambiental medido (temperatura, pressao,
concentragcdo quimica, concentragéo bioldgica, etc.). Dessa forma, a resposta
de sensor dindmica muda significativamente com o tempo de medigcao para
produzir uma assinatura dindmica de resposta em direcdo a parametro ou
parametros ambientais medidos. Os exemplos ndo limitantes da assinatura
dindmica da resposta incluem inclinacdo de resposta média, magnitude de
resposta média, maior inclinagéo positiva de resposta de sinal, maior inclinacao
negativa de resposta de sinal, mudangca meédia na resposta de sinal, mudanca
maxima positiva na resposta de sinal e mudanca negativa maxima em resposta
de sinal.

[016] O termo “sensor multivariavel” € citado no presente
documento como um Unico sensor que pode produzir multiplos sinais de
resposta que nao sao substancialmente correlacionadas entre si e em que
esses sinais de resposta individuais do sensor multivariavel sao analisados
adicionalmente com uso de ferramentas de analise multivariavel para construir
padroes de resposta de exposicdo de sensor a substdncias em analise
diferentes em concentracbes diferentes. Em uma realizacdo, a transducao de
sinal multivariavel ou multivariada é realizada nos multiplos sinais de resposta

com uso de ferramentas de analise multivariaveis para construir um padrao de
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resposta de sensor multivariavel. Em determinadas realizagdes, os multiplos
sinais de resposta compreendem uma mudanga em uma capacitancia e uma
mudanga em uma resisténcia de um material de captacdo disposto em um
sensor multivariavel quando exposto a uma substancia em analise. Em outras
realizagbes, os multiplos sinais de resposta compreendem uma mudanga em
uma capacitancia, uma mudang¢a em uma resisténcia, uma mudanga em uma
indutancia ou qualquer combinagédo das mesmas.

[017] O termo “analise multivariada” refere-se a um procedimento
de matematica que € usado para analisar mais de uma variavel da resposta de
sensor e fornecer as informagdes sobre o tipo de pelo menos um parametro
ambiental dos parametros de sensor medidos e/ou informag¢des quantitativas
sobre o nivel de pelo menos um parametro ambiental dos parametros de
sensor medidos. Os exemplos nao limitantes de ferramentas de analise
multivariadas incluem analise de correlagdo canodnica, analise de regressao,
analise de regressao néo linear, analise de componentes principais, analise de
funcdo de distingdo, dimensionamento multidimensional, analise de distingao
linear, regresséo de logistica ou analise de rede neural.

[018] O termo “parametros ambientais” € usado para se referir a
variaveis ambientais mensuraveis dentro de ou préximas a um sistema de
fabricacdo ou monitoramento. As variaveis ambientais mediveis compreendem
pelo menos uma dentre propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas e incluem,
porém sem limitacdo, mediacdo de temperatura, pressao, concentracdo de
material, condutividade, propriedade dielétrica, varias particulas dielétricas,
metalicas, quimicas ou biolégicas na proximidade ou em contato com o sensor,
dose de radiacao de ionizacao e intensidade de luz.

[019] O termo “parametros de espectro” é usado para se referir a
variaveis mensuraveis da resposta de sensor. A resposta de sensor é o

espectro de impedancia do sensor de LCR ou RFID. Adicionalmente a medigéo
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do espectro de impedancia na forma de parametros Z, parametros S e outros
parametros, o espectro de impedancia (tem tanto partes reais como
imaginarias) pode ser analisado simultaneamente com uso de varios
parametros para analise como a frequéncia do maximo da parte real da
impedancia (Fp), a magnitude da parte real da impedancia (Z,), a frequéncia
ressonante da parte imaginaria da impedéancia (F¢), a frequéncia
antirressonante da parte imaginaria da impedancia (F2), magnitude de sinal (Z1)
na frequéncia ressonante da parte imaginaria da impedancia (F1), magnitude
de sinal (Z) na frequéncia anti-ressonante da parte imaginaria da impedancia
(F2), e frequéncia com zero-reatancia (F,, frequéncia em que a parte imaginaria
de impedancia & zero). Outros parametros espectrais podem ser medidos
simultaneamente com uso dos espectros de impedancia inteiros, por exemplo,
fator de qualidade de ressonéncia, angulo de fase e magnitude de impedancia.
Coletivamente, os “parametros de espectro” calculados a partir de espectros de
impedancia também podem ser chamados de “recursos” ou “descritores.” A
apropriada selegéo de recursos é realizada a partir de recursos de potencial
que podem ser calculados a partir de espectros. Os parametros de espectro
multivariaveis sao descritos na Patente no U.S. 7.911.345 intitulada “Methods
and systems for calibration of RFID sensors,” a qual é incorporada no presente
documento a titulo de referéncia.

[020] O termo ‘“impedancia de ressondncia” ou “impedancia”
refere-se a resposta de frequéncia de sensor medida como partes reais e
imaginarias de impedancia ao redor da ressonancia do sensor a partir da qual
os “parametros de espectro” de sensor sao extraidos.

[021] Conforme wusado no presente documento, o termo
“‘materiais de captacao e filmes de captacao” inclui, porém sem limitacao,
materiais depositados sobre um moédulo dos aparelhos eletrénicos do

transdutor, como componentes de circuito de LCR ou uma etiqueta de RFID,
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para realizar a funcao de previsibilidade e reprodutivel que afeta a resposta de
sensor de impedancia mediante interagdo com o ambiente. A fim de impedir a
lixiviagdo do material no filme de sensor no ambiente liquido, os materiais de
captacao sdo fixados a superficie de sensor com uso de técnicas padrao, como
ligacao covalente, ligagado eletrostatica e outras técnicas padréo conhecidas por
aqueles com habilidade normal na técnica.

[022] Os termos “transdutor e sensor” sdo usados para se referir
a dispositivos eletronicos como dispositivos de RFID e LCR projetados para
captacdo. O “transdutor” é um dispositivo antes de ser revestido com um filme
de captacdo ou antes de ser calibrado para uma aplicacdo de captagdo. O
“sensor” € um dispositivo tipicamente apds ser revestido com um filme de
captacgéo e apos ser calibrado para a aplicagdo de captacgéo.

[023] Conforme usado no presente documento, o termo “etiqueta
de RFID” refere-se a uma tecnologia de identificacédo e informacdo que usa
etiquetas eletrbnicas para identificar e/ou rastrear artigos aos quais a etiqueta
de RFID pode ser fixada. Uma etiqueta de RFID tipicamente inclui pelo menos
dois componentes, em que o primeiro componente € um chip de memdria de
circuito integrado (IC) para armazenar e processar informacdes e modular e
demodular um sinal de frequéncia de radio. Esse chip de memoria também
pode ser usado para outras fungbes especializadas, por exemplo, pode conter
um condensador. Também pode conter pelo menos uma entrada para um sinal
analdgico como entrada de resisténcia, entrada de capacitancia ou entrada de
indutancia. No caso de uma etiqueta de RFID sem chip, a etiqueta de RFID
pode nao incluir um chip de memoéria de IC. Esse tipo de etiqueta de RFID
pode ser util em aplicagdes em que uma etiqueta de RFID néo precisa ser
identificada, mas, de preferéncia, um sinal que indica meramente a presenca
da etiqueta fornece informacdes uteis (por exemplo, aplicagdes de seguranga

de produto). O segundo componente da etiqueta de RFID é uma antena para
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receber e transmitir o sinal de frequéncia de radio.

[024] O termo “sensor de RFID” é uma etiqueta de RFID com
uma fungéo de captacao adicionada como, por exemplo, quando uma antena
da etiqueta de RFID também realiza fungcdes de captagdo mudando seus
parametros de impedancia como uma funcédo de mudangas ambientais. As
determinagdes precisas de mudangas ambientais com esses sensores de RFID
sdo realizadas por analise de impedancia de ressonancia. Por exemplo, as
etiquetas de RFID podem ser convertidas em sensores de RFID revestindo a
etiqueta de RFID com um filme de captacao. Revestindo-se a etiqueta de RFID
com um filme de captacdo, a resposta elétrica do filme é traduzida em
mudangas simultdneas na resposta de impedancia, posicdo de pico de
ressonancia, largura de pico, altura de pico e simetria de pico da resposta de
impedancia da antena de sensor; magnitude da parte real da impedancia;
frequéncia ressonante da parte imaginaria da impedancia; frequéncia anti-
ressonante da parte imaginaria da impedancia; frequéncia de zero-reatancia;
angulo de fase e magnitude de impedancia. O “sensor de RFID” pode ter um
chip de memodria de circuito integrado (IC) fixado a antena ou pode néo ter chip
de memoria de IC. Um sensor de RFID sem um chip de meméoria de IC € um
sensor de LCR. Um sensor de LCR é composto por componentes conhecidos,
como pelo menos um indutor (L), pelo menos um condensador (C) e pelo
menos um resistor (R) a fim de formar um circuito de LCR.

[025] O termo “reversibilidade” em relagédo a operacao de sensor,
conforme citado no presente documento, corresponde ao momento em que 0
sensor volta para seu valor natural ou de pré-exposicdo como um resultado da
composicao de oxido de metal ou qualquer outro material de composi¢ao de
captacdo que impede mudancas permanentes no sensor. Dessa forma, na
presenga de um vapor, o sensor respondera consequentemente; no entanto,

conforma a concentragéo de vapor se dissipa, a resposta de sensor ira retornar
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para o valor original. Dessa forma, diz-se que o material de captacéo é
reversivel quando o material exibe uma mudanga de sinal mediante contato
com um gas desejado e retornar para seu valor original, pré-exposicao,
mediante remogdo do gas. Inversamente, diz-se que o material de captagéo &
nao reversivel quando o material exibe uma mudanga de sinal mediante
contato com um gas desejado e nao retorna para seu original valor mediante
remocéao da concentragdo de gas.

[026] O termo “dosimetro” em relacdo a operagdo de sensor
refere-se a um sensor que exibe uma mudancga de sinal cumulativa quando
exposto a concentragbes elevadas do vapor. O sinal de sensor aumenta
conforme a concentragéo de vapor aumenta, mas o sinal ndo retorna para seu
original valor ap6s a remog¢ao do vapor. Em uma realizagdo, um sensor de
dosimetro pode ser configurado como um sensor descartavel.

[027] O termo “escritor/leitor” inclui, porem sem limitagcdo, uma
combinagéo de dispositivos para escrever e ler dados na memoria de um chip
de memoria e ler impedancia da antena. Outro termo para “escritor/leitor” &
“interrogador”.

[028] O termo “preparar” em relagdo a um método para construir
um sensor ou dispositivo de captacao refere-se a montar, edificar, criar, reunir os
componentes para construir e/ou finalizar parcialmente uma construgéo parcial de
um sensor ou dispositivo de captacao, conforme citado na presente revelacgao.

[029] De acordo com as realizagdes reveladas no presente
documento, um sensor de LCR ou um sensor de RFID para agentes gasosos de
captacgéo é descrito. Conforme discutido anteriormente, os materiais de captacdo de
oxido de metal semicondutor podem estar dispostos em um transdutor e podem ser
usados para detectar a presenca de vapores particulares. Quando uma substancia
em analise entra em contato com o 6xido de metal semicondutor, a substancia em

analise gasosa pode passar por oxidacao, reducao, adsor¢ao, dessorcao ou efeitos
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em volume, 0 que causa uma mudanga na resisténcia, uma mudanga na
capacitancia e/ou uma mudanca na indutancia do 6xido de metal semicondutor. De
acordo com as realizagbes reveladas no presente documento, as mudangas em
pelo menos duas dentre as propriedades dielétricas do 6xido de metal semicondutor
podem ser medidas simultaneamente de acoplamento indutor de um leitor de
sensor para uma bobina de captacdo com um material de captacéo depositado que
pode detectar a presenca de didoxido de cloro ou outros agentes gasosos. Em
determinadas realizagbes, a bobina de captacao pode servir como uma antena de
captacao.

[030] Referindo-se agora as Figuras, A Figura 1 mostra duas
realizagbes em que um sensor é adaptado especificamente para detectar agentes
gasosos. A Figura 1A ilustra uma realizacdo, em que o sensor 10 compreende uma
plataforma de identificagdo de radiofrequéncia (RFID) como um transdutor.
Adicionalmente, o sensor 10 compreende um material de captagéo 12 disposto
sobre uma antena 14, alterando, assim, a resposta de impedancia do sensor 10
guando esta na presenga de um vapor. Em outra realizacéo, o transdutor pode ser
um ressonador indutor-condensador-resistor (LCR), um ressonador de modo de
cisalhamento de espessura, uma estrutura de eletrodo interdigital ou uma estrutura
de eletrodo geral. Em uma realizac¢éo, o transdutor pode funcionar em uma faixa de
frequéncia de varios quilohertz (kHz) para varios petahertz (PHz).

[031] A Figura 1B ilustra outra realizacdo que compreende um
sensor 16 com uma plataforma de RFID como um transdutor. Em contraste a Figura
1A, um material de captagéo 18 esta disposto apenas em uma regido de captacao
complementar 20 do sensor 16, ao invés de estar disposto em toda a antena 22. A
regiao de captagdo complementar 20 € a regido do sensor 16 em que a antena 22 e
um chip de memoria 24 de circuito integrado (“IC”) entram em contato ou se
sobrepéem. O material de captagdo 18 disposto na regido de captagdo

complementar 20 altera a resposta de impedancia do sensor 16 quando esta na

Peti¢do 870150007961, de 29/12/2015, pag. 76/107



15/31

presenca de um vapor. Em outra realizacdo, o transdutor usado pode ser um
ressonador indutor-condensador-resistor (LCR), um ressonador de modo de
cisalhamento de espessura, uma estrutura de eletrodo interdigital ou uma estrutura
de eletrodo geral.

[032] A regidao de captagdo complementar 20 apresenta uma
vantagem em relagéo a configuragéo mostrada na Figura 1A, em que toda a antena
14 serve como uma estrutura de eletrodo. O tamanho relativamente pequeno da
regido de captacdo complementar 20 quando comparada a toda a antena 22
conduz a custos reduzidos do material de captacdo aplicado. Também, é
relativamente simples fabricar uma lacuna de tamanho de nanoescala entre
eletrodos na regido de captagédo complementar 20 se comparada a lacuna entre
regides de eletrodo na antena 14, conforme mostrado na Figura 1A. 1A. Os
exemplos ndo limitantes de sensores complementares s&o sensores
interdigitalizados, sensores resistentes e sensores capacitores. Os sensores
complementares sé&o descritos na Patente no U.S. 7.911.345 intitulada “Methods
and Systems for Calibration of RFID Sensors”, a qual € incorporada no presente
documento a titulo de referéncia.

[033] Para a detecgao de didxido de cloro e outros oxidantes, ambos
os sistemas de captagéo mostrados nas Figuras 1A e 1B podem ser utilizados, em
que a selecéo depende da sensibilidade, tempo de resposta, custo de sensor e
outros parametros desempenho e/ou fabricagéo necessarios. Em uma realizacao, o
material de captacéo 12 utilizado € uma formulagéo de 6xido de metal semicondutor
que €& adaptada para detectar especificamente uma substancia em analise
desejada.

[034] Como um exemplo nao limitante, o material de captagdo 12
usado para dioxido de cloro inclui um catalisador de metal nobre disposto no éxido
de metal semicondutor. Como um exemplo n&o limitante, o material de captacéo 12

usado para didxido de cloro inclui um catalisador de metal nobre disposto no éxido
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de metal semicondutor. O 6xido de metal semicondutor pode incluir 6xido de indio
(In203), 6xido de zinco (ZnO), 6xido de tungsténio (WOj3), 6xido de estanho (SnOy),
oxido de titanio (TiO,), e 6xido de estanho e indio (ITO). O catalisador de metal
nobre pode ser qualquer um dentre os seguintes: Platina (Pt), Paladio (Pd), Ouro
(Au) e Prata (Ag). Em determinadas realizagbes, o material de captacdo 12 pode
consiste em um componente de nucleo e uma camada, invdlucro, ou
componente(s) de matriz, conforme descrito em detalhes em relagéo a Figura 9. 9.
[035] Em determinada realizagdo, um método de preparacédo do
material de captacéo inclui primeiro dopar o catalisador de metal nobre com a
superficie do oxido de metal semicondutor por impregnacdo de umidade a fim de
formar um pd de Oxido de metal. Em outras realiza¢des, o catalisador de metal
nobre pode ser dopado com o Oxido de metal semicondutor com uso de sintese in
situ. Em geral, dopar se refere a introduzir quantidades controladas de impurezas
em uma composicdo-base a fim de alterar suas propriedades elétricas para
alcancar um desempenho de material desejado. Aqui, o catalisador de metal nobre
esta disposto no 6xido de metal semicondutor para mudar as propriedades elétricas
do 6xido de metal semicondutor basico. Em uma realizagdo, adicionar o catalisador
de metal nobre ao 6xido de metal semicondutor faz com que o 6xido de metal
semicondutor exiba simultaneamente multiplas respostas quando esta na presenca
de um vapor. Apés o catalisador de metal nobre ser dopado com o 6xido de metal
semicondutor, o p6 de Oxido de metal resultante € misturado com uma solugéo
aquosa de sais de metal. Os exemplos ndo limitantes desses sais de metal sdo
cloreto de ouro, hexacloroplatinato de hidrogénio, nitrato de prata e cloreto de
paladio. Finalmente, os pds de material final sdo secos em uma temperatura
controlada entre 450 e 600 °C a fim de promover a decomposigao do precursor de
metal na forma metalica. Em uma realizacéo, a porcentagem de peso do aditivo
para o 6xido de metal base dentro do material de captacao esta na faixa de 0,01% a

1%.
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[036] Os oOxidos de metal semicondutores podem ser sintetizados
através de abordagens diferentes como sol-gel, reacdo hidrotérmica e quaisquer
outros conhecidos na técnica. Em determinadas realiza¢des, SnCls pode ser usado
como a fonte de estanho para criar 6xido de estanho (SnO,). SnCly pode ser
dissolvido em um solvente de agua:etanol (1:1 p/p), em que algumas gotas de
solucdo de cloreto hidrogénio sao adicionadas até o pH ser de aproximadamente
0,4. O pH da solugéo resultante pode ser ajustado para 4,0 adicionando 30%
NH4OH enquanto agita constantemente a mistura. O precipitado resultante é filtrado
e lavado com agua até ficar livre de qualquer CI e, em seguida, é seco inicialmente
a 100 °C por 2 horas seguido por calcinagao a 600 °C por 4 horas.

[037] Em outras realizagbes, uma mistura de 6xido de zinco e 6xido
de tungsténio pode ser fabricada dissolvendo 3,00 g de tungstato de sddio
(Nap;WO4:2H,0) e 0,05 g de brometo de amdnio de trimetila hexadecilico (“CTAB”)
em 10 ml de agua deionizada (“DI”). Em seguida, a solugdo de 10 ml de acido
nitrico (1,5 mol/l) pode ser adicionada lentamente nessa solugdo e a solugéo
resultante pode ser agitada por 2 horas. O precipitado produzido pode ser coletado
por centrifugacéo. O precipitado € lavado duas vezes com agua DI, lavado trés
vezes com etanol e seco em um forno a 80 °C a fim de produzir acido tungsténico.
Em seguida, 3,67g de Zn(NO3); e 0,10g de CTAB sé&o dissolvidos em 50 mi de agua
DI a fim de obter a solucao “A”. Adicionalmente, o Na,COs3 (1.31g) também pode ser
dissolvido em 50 ml de 4gua DI a fim de obter a solugéo “B.” A solu¢do B pode ser
adicionada, em gotas, a solugéo A com agitagéo vigorosa. Apds agitar 1 hora, o
precipitado é coletado por centrifugacdo. Em seguida, uma quantidade apropriada
do acido tungsténico formado pode ser misturada com carbonato de hidroxila de
zinco e a mistura pode ser aterrada por 0,5 horas. A mistura deve ser calcinada
finalmente a 600 °C por 2 horas em ar.

[038] Em determinadas realizagbes, o 6xido de metal semicondutor

dopado com o catalisador de metal nobre pode ser disperso diretamente em um
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solvente (por exemplo, agua, etanol, alcool isopropilico, acetona, tolueno, hexano e
1-Metil-2-Pirrolidinona (NMP) ou uma combinag¢éo dos mesmos). O solvente inclui
uma matriz de polimero como fluoreto de polivinilideno (PVDF), alcool polivinilico
(PVA) e polimeros a base de acrilico com uso de um método de deposigéo. Alguns
métodos de deposicdo incluem, porém sem limitagdo, fundigdo em gota,
revestimento por aspersao, revestimento por giro, revestimento de inundacao,
impressao em jato de tinta, escrita direta, deposigao de tinta e impresséo em tela. A
porcentagem de peso da matriz de polimero para o 6xido de metal semicondutor
dentro do material de captacdo esta na faixa de 0,1% a 99,9%, com mais
preferéncia, de 1% a 99% e, com mais preferéncia, de 10% a 80%. A matriz pode
ser uma matriz de polimero, uma matriz inorganica ou uma matriz composta.

[039] A combinagao e a razao da matriz de polimero para o 6xido de
metal semicondutor na composicao pode determinar o desempenho de captacéao.
Em uma realizacdo, um desempenho de captacao desejado pode ser alcangar uma
resposta de sensor quando o sensor € exposto a uma concentracao de substancia
em analise de cerca de 30 ppm a cerca de 300 ppm sem exibir uma saturacéo de
resposta em cerca de 300 ppm. Para desenvolver um sensor que pode alcangar o
desempenho de captacdo desejado, uma matriz de polimero pode ser misturada
com um material de captacao ativo composto por 6xido de indio e estanho a fim de
formar uma dispersdo estavel em solvente. A dispersdo de Oxido de metal
semicondutor de matriz de polimero pode ser depositada sobre a superficie de
transdutor de RFID e seca a fim de formar filmes de captacéo. A tabela 1 mostra
desempenhos de captacao de trés formulacdes de 6xido de metal semicondutor de
matriz de polimero diferente para captacdo de ClO,. Aproximadamente 30 por cento
em peso do filme era polimero. Os valores de Zp dos sensores antes da deposicéo
de filme de sensor eram de 800 ohms. Dentre as trés matrizes de polimero
testadas, PVDF demonstrou excelente compatibilidade com o&xido de indio e

estanho e alcancou a melhor sensibilidade de detecgdo de CIO, (resolugéo
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dinamica entre 30 a 300 ppm).

TABELA 1: DESEMPENHO CAPTACAO DE TRES SENSORES Com MATRIZES DE POLIMERO

DIFERENTES E OXIDO DE INDIO E ESTANHO PARA DETECCAO DE CLO,

Sensor com matriz de polimero Sensor 1 Sensor 2 Sensor 3

com PVA com PVDF com UV Acrilato
Qualidade de filme regular Boa regular
Diferenca em Zp antes e apdsig;;_gng= g 800 — 350 = 450 [800 — 650 = 150
deposicado de filme de sensor, Ohm
gggeggﬁqenho de captagdo de ClOzem Nenhuma resposta |Resposta forte |Resposta fraca

[040] A Tabela 2 mostra o desempenho de sensor quando
porcentagens diferentes de PVDF sao incluidas no filme de captagédo. A
combinagédo de 67% de PVDF e 33% de 6xido de indio e estanho alcangou a
resposta de ClO, mais favoravel de 30 a 300 ppm de CIO,, pois nao exibiu a
saturagao em 300 ppm, enquanto outros filmes de captagéo exibiram saturacao
em concentragdes inferiores a 300 ppm. Os sensores com a formulagéo que
contem 67% de PVDF também demonstraram respostas de sensor
reprodutiveis para as concentragdes testadas.

TABELA 2: DESEMPENHO DE CAPTACAO DE SENSORES COM PORCENTAGENS

DIFERENTES DE PVDF NO FILME DE CAPTACAO

:)/;”r?‘rzropne:?“mdee resposta de sensor de CIO,
19% saturados acima de 110ppm
28% saturados acima de 180ppm
38% saturados acima de 200ppm
55% saturados acima de 200ppm
67% saturados acima de 300ppm
86,07% Resposta € pequena, devido a qualidade pobre do filme de captagéo

[041] Os sensores de 6xido de metal podem conter um 6xido de
metal, um catalisador e um polimero, em que o polimero serve como um

ligante. O ligante de polimero aprimora a adesao do material de captacdo ao
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substrato. Em determinadas realizagdes, o material de captagdo pode conter
um Oxido de metal, um catalisador e um polimero, em que o polimero serve
como uma matriz para controlar sensibilidade de sensor.

[042] A Figura 2 mostra uma realizagdo de um sistema completa
30 configurado para detectar a presenca de determinadas substancias em
analise gasosas. Em determinadas realizagbes, um sensor 32 com um
transdutor de plataforma de RFID sem bateria ou passivo é exposto a uma
substancia em analise gasosa. Um leitor de impedancia de sensor de RFID 34
e um leitor de chip de memodria de IC 36 estdo alojados dentro de um leitor de
RFID 38. Uma bobina de captacao 40 emite um campo magnético 42 a fim de
ler a resposta do sensor para a substéncia em analise. Na presenca da
substancia em analise, o material de captacéo disposto no sensor 32 pode
incorrer em uma mudanga na capacitancia e uma mudanca na resisténcia que
0 campo magnético da bobina de captacao 42 ira detectar. Esse processo, em
efeito, escreve e Ié informacdes no leitor de chip de memoria de IC 34,
enquanto a impedancia Z(f) do sensor 32 € medida através de indutor de
acoplamento entre a bobina de captagdo 40 e o sensor 32. Em outra
realizacdo, o transdutor de sensor pode ser um ressonador indutor-
condensador-resistor (LCR), um ressonador de modo de cisalhamento de
espessura, uma estrutura de eletrodo interdigital ou uma estrutura de eletrodo
geral.

[043] A Figura 3 mostra um exemplo de um espectro de
impedancia medido que contém partes reais Z(f) 50 e partes imaginarias Zin(f)
52 do espectro de impedancia 54. Ademais, os exemplos dos varios
para@metros de espectro utilizados para analise multivariada sao mostrados,
posicdo de frequéncia (Fp,) 56; magnitude de Z.(f) (Z,) 58; frequéncia
ressonante de Zin(f) (F1) 60 e frequéncia antirresonante de Zn(f) (F2) 62. Para

medir precisamente os gases na presenca de flutuagbes de temperatura
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descontroladas, as partes real Z.(f) 50 e imaginaria Zin(f) 52 dos espectros de
impedancia Z(f) 54 sdo medidas a partir da antena ressonante de sensor
revestida com um material de captagéo e varios parametros de espectro sdo
calculadas a partir da Z(f) 50 e Zin(f) 52 medidas, conforme mostrado na
Figura 3. A analise multivariada reduz a dimensionalidade da resposta de
impedancia complexa medida a partir das partes real Z.(f) 50 e imaginaria
Zin(f) 52 dos espectros de impedancia complexos 54 ou parametros calculados
Fo 56, Z, 58, Fy 60, F» 62, para um unico ponto de dados em espaco
multidimensional. O Unico ponto de dados pode identificar uma substancia em
analise que estava presente, enquanto leva em conta quaisquer flutuacdes na
temperatura ambiente. A autocorre¢cdo contra flutuacbes de temperatura
ambiente com sensores multivaridveis € descrita no Pedido de Patente no U.S.
2012/0161787 intitulado Temperature-Independent Chemical and Biological
Sensors, 0 qual é incorporado no presente documento a titulo de referéncia.

[044] Em uma realizagdo, a analise multivariada € realizada
como a analise de componentes principal (“PCA”). PCA € um procedimento de
matematica que € usado para reduzir conjuntos de dados multidimensionais
para dimensdes menores (por exemplo, uma unica variavel) a fim de simplificar
a analise. A analise de componente principal € uma parte de métodos de
analise de valor proprio de analise estatistica de dados multivariados e pode
ser realizada com uso de uma matriz de covariancia ou matriz de correlagéo.
Apds aplicar o PCA, uma assinatura multivariada da resposta de sensor para
vapores diferentes € produzida. A analise de componente principal em relacao
a dados recebidos a partir de um sensor é descrita na Patente no U.S.
8.364.419 intitulada Sensor Systems and Methods for Selective Analyte
Detection Using Resonance Sensor Circuit, a qual € incorporada no presente
documento a titulo de referéncia.

[045] A Figura 4 mostra uma realizacdo de uma configuracao
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experimental 70, em que um leitor de sensor 72 é fixado a uma bobina
captadora 74 e um sensor 76 é alojado dentro de uma célula de vazéo de gas
78 que é colocada no topo da bobina captadora 74. O sensor 76 pode ser uma
bobina de captagdao ou uma antena com um filme de captacdo depositado. A
configuracdo experimental 70 foi usada para obter dados experimentais,
conforme descrito adicionalmente com referéncia as Figuras 5, 6 e 10 a 14. Em
uma realizagdo, uma vazado de substancia em analise é controlada através da
célula de vazao de gas 78 para expor 0 sensor a uma concentragdo controlada
de substancia em analise. A célula de vazéo de gas 78 pode ser uma caixa de
plastico hermética com uma entrada e uma saida para a vazédo de substancia
em andlise. A célula de fluxo de gas 78 pode ser uma caixa de plastico
hermética com uma entrada e uma saida para o fluxo de substancia em
analise. Quando a substancia em analise entra na celula de vazao de gas 78, o
sensor 76 pode detectar a substancia em analise, por meio da qual o material
de captacdo pode exibir uma resposta simultdnea em uma capacitancia e
resisténcia alterada. A bobina captadora 74 detecta a mudanc¢a na capacitancia
e resisténcia do material de captacao depositado sobre a bobina de captacéao
ou antena 76 através de acoplamento indutor entre a bobina captadora 74 e o
sensor 76. O leitor de sensor 72 coleta esses dados e realiza analise
multivariada ou univariada a fim de alertar o operador sobre a presenca da
substancia em analise.

[046] A Figura 5 mostra uma representacao grafica dos
resultados a partir do teste de uma realizacédo da invencgao e, especificamente,
A Figura 5 ilustra a reprodutibilidade de uma resposta de sensor com relagédo a
configuragcado experimental mencionada acima 70. Para fins do experimento, a
geracao de concentragbes diferentes de gas de dioxido de cloro foram
realizadas com uso de um sistema de geracéo de vapor controlado por

computador. O CIO; foi gerado por uma reacdo de acido cloridrico e clorito de
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sbdio, com o principio, em que a reag¢ao quimica de trabalho é:
5 NaClO; + 4 HClI — 5 NaCl + 4 CIO; + 2H,0.

[047] Durante o experimento, a concentragcdo de CIO, em ar foi
de aproximadamente 500 ppm através de diluicdo com ar seco e a umidade
relativa foi mantida em aproximadamente 40%. Os sensores foram expostos ao
ClO, por um periodo de tempo de aproximadamente trinta segundos. As
respostas resultantes de trés experimentos sdo conhecidas na Figura 5. Cada
um dos trés experimentos foi conduzido com uso de um sensor diferente com o
mesmo filme de captagcédo depositado manualmente. As Figuras 5A, 5B e 5C
foram produzidas com uso de trés sensores diferentes, cada um com
transdutor de plataforma de RFID passivo e 0,8% Pt de 6xido de indio dopado
como o material de captagdo. Como pode ser observado através da Figura 5,
cada experimento produziu resultados semelhantes com apenas poucas
variagcdes. Um aspecto importante € cada sensor respondeu rapidamente a
exposicao de substancia em analise e, em seguida, retornou para o nivel
original de pré-exposicéo. Portanto, a Figura 5 ilustra o recurso reversivel de
cada um dos trés sensores.

[048] A Figura 6 apresenta de forma semelhante uma
representacao grafica 90 dos resultados de um experimento que utiliza uma
realizagcéo da invencdo. Um sensor com um transdutor de plataforma de RFID
passivo e um material de captagao com 0,8% Pt de oxido de indio dopado foi
utilizado para produzir os resultados na Figura 6.

[049] Adicionalmente, a configuracdo experimental usada para
produzir os resultados na Figura 6 ¢ ilustrada na Figura 4. A taxa de vazao da
substancia em analise foi de 400 cc/min, de modo que o sensor fosse exposto
a uma concentragcdo de 500 ppm de ClO, por 30 segundos, seguido por
exposicado a ar com 40% de umidade. O intervalo entre exposi¢cdes a ClO foi

de 60 minutos.
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[050] A Figura 6 mostra especificamente a estabilidade de linha
de base ou a reversibilidade da resposta de sensor a trés medi¢des repetidas.
A resposta de sensor na Figura é reversivel, pois retornou para seu nivel
original, pré-exposicao 92, apos a remog¢éo da substéncia em analise em cada
uma das trés medigdes. Adicionalmente, as medigdes repetidas foram
realizadas para determinar a estabilidade de sensor e o limite de detecg¢édo. O
limite de detec¢ao € um valor calculado que representa a menor concentragao
de uma substancia em analise que o sensor pode detectar. O limite de
deteccado (DL) foi calculado para 8 ppm de CIlO,, e foi calculada em um sinal
para raz&o de ruido de 3 com uso dos valores medidos de AZ, = 33,4 ohm, Std
Z,=0,18 ohm para DL = 8,1 ppm.

[051] A Figura 7 ilustra uma representacéao grafica dos resultados
a partir de um teste de uma realizacéo da invencgao. Especificamente, a Figura
mostra a resposta de um sensor que responde para aumentar os niveis de
ClO,. Durante o experimento, a concentracdo de CIO, em ar estava entre 30 a
300 ppm com um intervalo de 20 ppm que foi controlado com uso de diluigdo
com ar seco. A umidade relativa foi de aproximadamente 40%. A resolugao de
concentracao de ClO, desse sensor detectado foi otimizada com base na razao
de formulacdo do Oxido de metal misturado semicondutor e da matriz de
polimero. Como um exemplo ndo limitante, para alcangar uma resolugéo de 20
ppm, a formulagcdo de material de captacéo incluida em um Oxido de metal
base, a saber, 6xido de indio e estanho (ITO) e uma matriz de polimero, a
saber, fluoreto de polivinilideno (PVDF) com a formulagdo que contém 3 mg do
oxido de metal semicondutor e 67% do polimero ligante em solvente de 1-Metil-
2-Pirrolidinona (NMP). A resposta resultante de trés experimentos com um
tempo de exposigéo de trinta segundos e tempo de equilibrio de 5 minutos para
cada concentragdo de nivel é mostrada e o grafico de calibragem

correspondente foi empreendido a partir desses numeros. A Figura 7 ilustra
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que apos ultima exposigcdo a ClO; o sinal de sensor retorna lentamente para
sua linha de base original.

[052] A Figura 8 mostra uma realizacdo de um circuito
equivalente de um sensor multivariavel 110 com um transdutor de plataforma
de RFID. O sensor 110 tem uma bobina de captagdo 112 com indutancia La
114, capacitancia Ca 116 e resisténcia Ra 118; uma antena de captacao; um
material de captagcéo e um chip IC 120 com capacitancia C¢ 122 e resisténcia
Rc 124. A permissividade complexa do material de captacdo aplicado a regido
de captacdo conforme mostrado tanto na Figura 1A como na 1B & descrito
como g, — j €", em que a parte real €' corresponde a capacidade de
armazenamento de energia do material de captagéo e a parte imaginaria €", é
diretamente proporcional a condutividade [1. Portanto, o material de captacao
exibe uma resposta de capacitancia através da parte real ¢'; da permissividade
complexa e o material de captacao exibe a responsa de resisténcia através da
parte imaginaria ¢", da permissividade complexa. A parte real da
permissividade complexa corresponde a capacidade de armazenamento de
energia do material de captagcéo que é proporcional a capacitancia do material
de captacao. Adicionalmente, pois a parte imaginaria da permissividade
complexa proporcional a condutividade € inversamente proporcional a
resisténcia, pois a condutividade e a resisténcia estdo inversamente
relacionadas. Dessa forma, medindo a permissividade complexa do material de
captacao, a resposta do material de captacao’ tanto para uma mudanca na
resisténcia como para uma mudanca na capacitancia pode ser medida.

[053] O sensor também tem a capacidade de obter medigbes
precisas a temperaturas ambientes apesar de que flutuagdes na temperatura
podem ocorrer. As variagdes na temperatura ambiente produzem efeitos
independentes nos componentes diferentes do circuito equivalente na Figura 8.

No entanto, esses efeitos independentes sao correlacionados com 0s recursos
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espectrais dos espectros de impedancia de ressonancia e sao resolvidos pela
resposta multivariavel do sensor.

[054] Os exemplos de modelos de materiais de captagéo
multivariaveis para realizagbes da presente revelagdo sao apresentadas na
Figura 9. Para produzir uma resposta multivariavel, os materiais podem ter um
nucleo inerte a vapor ou um nucleo ativo a vapor que pode incluir um primeiro
componente 130. O primeiro componente 130 é circundado com uma camada
de cobertura completa, invélucro ou matriz que pode incluir um segundo
componente 132, (por exemplo, conforme ilustrado na Figura 9A) ou uma
camada de cobertura incompleta, involucro ou matriz (por exemplo, conforme
ilustrado nas Figuras 9B e 9C). Em determinadas realizagbes, a camada, o
involucro ou a matriz pode incluir o segundo componente 132 e um terceiro
componente 134, conforme mostrado na Figura 9C. 9C. Em outras realizagdes,
a camada, o involucro ou matriz pode incluir mais de dois componentes. O
numero de componentes no material de captagdo multivariavel pode estar entre
1 e 20, em que cada componente realiza uma funcéo diferente no filme de
captacdo. O primeiro componente 130 do material de captacao multivariavel
pode incluir nanoparticulas, microparticulas, nanofios e nanotubos. O material
do primeiro componente 130 pode ser um material condutor, um material
semicondutor ou um material ndo condutor. O formato do primeiro componente
130 pode ser controlado ou aleatério. Adicionalmente, as dimensbes do
primeiro componente 130 pode ser nao afetada por exposicédo a um vapor ou
as primeiras dimensdes de componente 130 podem ser afetadas por
exposicao. Se for afetado pela exposicdo a um vapor, as primeiras dimensdes
de componente 130 podem se contrair ou inchar ou exibir uma mudanca em
uma propriedade dielétrica, uma propriedade elétrica e/ou uma propriedade
oOptica.

[055] A camada, o invélucro ou a matriz pode ser uma camada
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conformal, uma monocamada ou uma camada n&o conformal que inclui pelo
menos uma nanoparticula, microparticula, nanofio ou um nanotubo.
Adicionalmente, uma matriz de carga pode preencher um poro entre o primeiro
componente 130 e a camada, involucro ou matriz. O segundo componente 132
e/ou o terceiro componente 134 pode ser um material condutor, um material
semicondutor ou um material ndo condutor. O formato da camada, invélucro ou
atributos de matriz podem ser controlados ou aleatérios. As dimensdes da
camada, invélucro ou matriz pode ser nao afetada por exposi¢céo a um vapor ou
as dimensdes da camada, involucro ou matriz pode ser afetada por vapores.
Caso seja afetada pela exposicdo a um vapor, o invélucro de camada ou
dimensdes de matriz podem se contrair ou inchar ou exibir uma mudanca em
uma propriedade dielétrica, uma propriedade eletrica e/ou uma propriedade
oOptica.

[056] Em determinadas realizagbes, o material de captacao
multivariavel pode incluir uma estrutura hibrida, de modo que mais de dois
materiais (por exemplo, 6xidos de metal, armagdes de 6xido de metal, organico
nanoparticulas capeadas ligantes, nanoparticulas capeadas ligantes
inorganicas, nanoparticulas capeadas ligantes poliméricas ou 6xidos de metal
misturados) sdo conectados por uma ligagéo fisica ou interacdo forte. Os
materiais de captacdo multivariaveis hibridos podem ter micro- ou nano-
recursos estruturais como interacdes fisicas entre metais nobres condutores,
materiais poliméricos organicos condutores e nhanomateriais funcionalizados.

[057] A Figura 10 € uma representacao grafica 140 de resultados
experimentais obtidos com um sensor ressonante apos a exposicdo do sensor
a trés vapores diferentes. A configuragdo experimental 70 usada para produzir
os resultados na Figura 10 é ilustrado na Figura 4. A Figura 10 representa uma
resposta do sensor 76 a varios vapores (por exemplo, aménia, metanol e

cloro), em que o sensor 76 tem um material de captacao de éxido misturado de
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WO;-ZnO. O experimento foi conduzido a 400°C e o sensor 76 foi operado em
modo ressonante para medir espectros ressonantes. Os vapores testados
foram cloro em concentragbes de 10, 20 e 40 ppm, o metanol em
concentracoes de 15, 30 e 60 ppm, e aménia em concentragdes de 20, 40 e 80
ppm. A resposta de sensor 76 foi medida como partes real e imaginaria da
impedancia de ressonancia. A Figura 10 mostra um grafico de pontuacdes 140
apo6s analise de componentes principal de varias respostas do sensor 76. Esse
grafico 140 mostra que o sensor 76 pode distinguir entre os trés vapores
diferentes ao qual o sensor 76 foi exposto.

[058] A Figura 11 é uma representacao grafica de resultados
experimentais 150 obtidos com outro sensor ressonante ap6s a exposigéao do
sensor a trés vapores diferentes. A configuragdo experimental 70 usada para
produzir os resultados na Figura 11 é ilustrado na Figura 4. A Figura 11
representa uma resposta do sensor 76 a varios vapores (por exemplo, amoénia,
metanol e salicilato de metila (MeS)), em que o sensor 76 tem um material de
captacgéo de 6xido de metal Pt dopado com In,O3. O experimento foi conduzido
a 300°C e o sensor 76 foi operado em modo ressonante para medir espectros
ressonantes. Os vapores testados foram aménia a concentracdes de 20, 40 e
60 ppm, salicilato de metila em concentra¢des de 15, 30 e 45 ppm e metanol
em concentracdes de 100, 200 e 300 ppm. A resposta de sensor 76 foi medida
como partes real e imaginaria da impedancia de ressonancia. A Figura 11
mostra um grafico de pontuagdes 150 apds analise de componentes principal
de varias respostas do sensor 76. Esse grafico 150 mostra que o sensor 76
pode distinguir entre os trés vapores diferentes ao qual o sensor 76 foi exposto.

[059] A Figura 12 é uma representacao grafica 160 de resultados
experimentais obtidos com outro sensor ressonante apds a exposicdo do
sensor a cinco vapores diferentes. A configuracao experimental 70 usada para

produzir os resultados na Figura 12 ¢ ilustrado na Figura 4. A Figura A Figura
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12 representa uma resposta do sensor 76 a varios vapores (por exemplo,
peréxido de hidrogénio, etanolamina, agua, didéxido de cloro e amdbnia), em que
0 sensor 76 tem um material de captacdo de composto SnO,-Pd. O
experimento foi conduzido a 300°C e o sensor 76 foi operado em modo
ressonante para medir espectros ressonantes. Os vapores testados foram
peroxido de hidrogénio, etanolamina, agua, diéxido de cloro, amdnia e agua. As
concentragdes dos vapores testados foram de 1/8, 1/4 e 1/2 P/P,,em que P é a
pressao parcial de vapor e P, & a pressao de vapor saturada. A resposta de
sensor 76 foi medida como partes real e imaginaria da impedancia de
ressonancia. A Figura 12 mostra um grafico de pontuagdes 160 apds analise
de componentes principal de varias respostas do sensor 76. Esse grafico 160
mostra que o sensor 76 com SnO,-Pd como o material de captacdo pode
distinguir entre os cinco vapores diferentes ao qual o sensor 76 foi exposto.

[060] Em determinadas realiza¢des, um composto de SnO,-Pd &
sintetizado dissolvendo trihidrato de estanato de sodio (por exemplo, 2 g) em
agua DI (por exemplo, 15 ml). Monohidrato de D-glicose (por exemplo, 1 g) é
adicionado ao trihidrato de estanato de sédio e a mistura de agua e € agitado
durante a noite a 60 °C em um banho de dleo. A formacgao de precipitado
branco é coletada por separacao centrifuga e € seguida por lavagem com agua
DI. A nanoparticula coletada é seca por liofilizagdo durante a noite. Cerca de
300 mg de SnO, sao dispersos em 30 ml de agua. Para essa mistura, o
tetracloropaladato de so6dio (por exemplo, 7 mg) € adicionado, seguido por uma
adicao de borohidreto de sodio (por exemplo, 8 mg). Esse procedimento produz
uma estrutura de ndo compésito final com uma razdo de Pd de 0,8%. Essa
mistura de reacdo pode ser agitada durante a noite e purificada a partir das
nanoparticulas finais com uso de lavagem centrifuga.

[061] A Figura 13 € uma representacao grafica 170 de resultados

experimentais obtidos com outro sensor ressonante ap6s a exposicdo do
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sensor a cinco vapores diferentes. A configuragao experimental 70 usada para
produzir os resultados na Figura 13 é ilustrado na Figura 4. A Figura 13
representa uma resposta do sensor 76 a varios vapores (por exemplo, peroxido
de hidrogénio, etanolamina, agua, didéxido de cloro e amdnia), em que o sensor
76 tem apenas SnO,; como um material de captacdo composto. O experimento
foi conduzido a 300°C e o sensor 76 foi operado em modo ressonante para
medir espectros ressonantes. Os vapores testados foram peroxido de
hidrogénio, etanolamina, agua, dioxido de cloro, ambnia e agua. As
concentracdes dos vapores testados foram de 1/8, 1/4 e 1/2 P/IP,,em que P é a
pressao parcial de vapor e P, é a pressdo de vapor saturada. A resposta de
sensor 76 foi medida como partes real e imaginaria da impedancia de
ressonancia. A Figura 13 mostra um grafico de pontuagbes 170 apds analise
de componentes principal de varias respostas do sensor 76. Esse grafico 170
mostra que o sensor 76 com SnO, como o material de captagéo pode distinguir
entre os cinco vapores diferentes ao qual o sensor 76 foi exposto.

[062] A Figura 14 é uma representacgéo grafica 180 de resultados
experimentais obtidos com um sensor ressonante apos exposicao a trés
vapores diferentes. A configuracdo experimental 70 usada para produzir os
resultados na Figura 14 é ilustrado na Figura 4. A Figura 14 representa uma
resposta do sensor 76 a varios vapores (por exemplo, etanol, metil etil cetona,
e agua), em que o sensor 76 tem uma tinta prata que tem nanoparticulas de
prata como um material de captacdo. As nanoparticulas de prata tinham cerca
de 20 nm de diametro e tinham um invélucro de polimero polivinilpirrolidona. O
experimento foi conduzido a temperatura ambiente (por exemplo,
aproximadamente 20 °C) e o sensor 76 foi operado em modo ressonante para
medir espectros ressonantes. Os vapores testados foram etanol, metil etil
cetona e agua. As concentracdes dos vapores testados foram de 1/8, 1/4 e 1/2

P/P,. A resposta de sensor 76 foi medida como partes real e imaginaria da
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impedancia de ressonancia. A Figura 14 mostra um grafico de pontuagées 180
apods analise de componentes principal de varias respostas do sensor 76. Esse
grafico 180 mostra que o sensor 76 com nanoparticulas de prata que tem um
material de captacgao de involucro de polivinilpirrolidona pode distinguir entre os
trés vapores diferentes ao qual o sensor 76 foi exposto.

[063] Enquanto apenas certos recursos da invengdo foram
ilustrados e descritos no presente documento, muitas modificacdes e
alteragbes irdo ocorrer aquele versado na técnica. Portanto, deve-se
compreender que as reivindicagdes anexas se destinam a cobrir todas essas
modificagbes e mudancgas desde que sejam abrangidas pelo escopo da

invencao.
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REIVINDICACOES

1. SENSOR CONFIGURADO PARA DETECTAR UM

AGENTE GASOSO, caracterizado pelo fato de que compreende:

- um transdutor, em que o transdutor compreende um circuito
elétrico ressonante que forma uma antena; e

- um material de captacédo disposto pelo menos na porgdo do
transdutor, em que o material de captagdo é configurado para exibir
simultaneamente uma resposta de capacitancia e uma resposta de resisténcia
quando exposto a um agente gasoso.

2. SENSOR, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo fato de que o agente gasoso € um agente de esterilizacdo, um agente de
fumigacao ou um agente de descontaminagéo.

3. SENSOR, de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado
pelo fato de que o material de captagdo tem uma resposta reversivel quando
exposto ao agente gasoso.

4. SENSOR, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo fato de que o material de captagcdo é configurado para medir uma
concentracao do agente gasoso como um dosimetro.

5. SENSOR, de acordo com a reivindicagédo 1, caracterizado
pelo fato de que o material de captagdo compreende nanoparticulas de metal
revestidas pelo menos em parte com uma camada organica.

6. SENSOR, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o material de captacdo compreende um Oxido de metal
semicondutor e um catalisador de metal nobre depositado no 6xido de metal
semicondutor.

7. SENSOR, de acordo com a reivindicagédo 6, caracterizado
pelo fato de que o catalisador de metal nobre é qualquer um dentre os

seguintes: platina, paladio, ouro, prata, aluminio, cobre, ferro, niquel, ruténio ou
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qualquer combinagédo dos mesmos e em que o 6xido de metal semicondutor é
qualguer um dentre os seguintes: In;0;, ZnO, WO3, SnO,, TiO,, Fe,03, Gaz03
e Sby03 ou qualquer outro éxido de metal semicondutor ou uma combinagéo de
um ou mais metais que inclui In,O3 com SnO,, In,03 com ZnO, SnO, com ZnO
ou qualquer outra combinacao de metais.

8. SENSOR, de acordo com a reivindicagédo 6, caracterizado
pelo fato de que o catalisador de metal nobre é depositado no 6xido de metal
semicondutor com uso de impregnacao de umidade ou sintese in situ.

9. SENSOR, de acordo com a reivindicagédo 6, caracterizado
pelo fato de que a porcentagem de peso de catalisador de metal nobre para
oxido de metal semicondutor esta na faixa de 0,01% a 1%.

10. SENSOR, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo fato de que o sensor é configurado para operar a uma temperatura
ambiente.

11 SENSOR, de acordo com a reivindicagao 10, caracterizado
pelo fato de que a temperatura ambiente esta entre -40 graus Centrigrados a
1.000 graus Centrigrados.

12.  SENSOR, de acordo com a reivindicacao 1, caracterizado
pelo fato de que o transdutor € um transdutor de plataforma de RFID passivo,
um ressonador indutor-condensador-resistor (LCR), um ressonador de modo
de cisalhamento de espessura, uma estrutura de eletrodo interdigital ou uma
estrutura de eletrodo.

13.  SENSOR, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado
pelo fato de que o material de captacdo estd disposto em uma regidao de
captacao complementar do sensor.

14. SENSOR CONFIGURADO PARA DETECTAR UM
AGENTE GASOSO, caracterizado pelo fato de que o sensor compreende:

- um transdutor, em que o transdutor compreende uma antena;
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- um material de captacéo disposto no transdutor, em que o
material de captacdo compreende um Oxido de metal semicondutor e um
catalisador de metal nobre depositado no 6xido de metal semicondutor; e

- em que a antena é configurada para emitir um campo elétrico
para sondar uma resposta do material de captagdo quando exposto a um
agente gasoso.

15.  SENSOR, de acordo com a reivindicagédo 14, caracterizado
pelo fato de que o material de captacdo compreende, adicionalmente, um
aditivo de polimero ajustavel e em que o Oxido de metal semicondutor é um
oxido de metal misturado semicondutor.

16. SENSOR, de acordo com a reivindicagéo 15, caracterizado
pelo fato de que o material de captacao compreende entre 1% e 80% do aditivo
de polimero ajustavel.

17. SENSOR, de acordo com a reivindicagédo 14, caracterizado
pelo fato de que a resposta do material de captagéo € tanto uma mudanga em
uma capacitancia e uma mudanga em uma resisténcia.

18. SENSOR, de acordo com a reivindicagéo 14, caracterizado
pelo fato de que o material de captacéo estd disposto em uma regido de
captacdo complementar do sensor.

19. METODO PARA PREPARAR UM SENSOR
CONFIGURADO, para detectar um agente gasoso, caracterizado pelo fato de
que compreende:

- montar um transdutor dispondo uma antena em um substrato;

- dopar um catalisador de metal nobre para um 6xido de metal
semicondutor a fim de formar um p6 de 6xido de metal;

- misturar o p6 de oxido de metal com uma solugdo aquosa de
uma matriz de polimero a fim de formar uma suspensdo de 6xido de metal

estavel:
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- depositar a suspensao de 6xido de metal sobre o transdutor; e

- secar a suspensdo de 6xido de metal a fim de formar um
material de captagéo.

20. METODO, de acordo com a reivindicacédo 19, caracterizado
pelo fato de que o catalisador de metal nobre &€ qualquer um dentre os
seguintes: platina, paladio, ouro, prata, aluminio, cobre, ferro, niquel, ruténio ou
qualguer combinag¢ao dos mesmos.

21.  METODO, de acordo com a reivindicacgo 19, caracterizado
pelo fato de que o oxido de metal semicondutor é qualquer um dentre os
seguintes: 1,03 ZnO, WO3;, SnO,, TiO,, Fe,03, Ga203 e Sb,03 ou qualquer
outro oxido de metal semicondutor ou uma combinagdo de um ou mais metais
que inclui In,0O3 com SnOy, In;03 com ZnO, SnO, com ZnO ou qualquer outra
combinagdo de metais.

22.  METODO, de acordo com a reivindicacdo 19, caracterizado
pelo fato de que a matriz de polimero € formada dissolvendo um aditivo de
polimero em agua, etanol, isopropanol, hexano, tolueno, 1-Metil-2-Pirrolidinona
ou qualquer combinagdo dos mesmos.

23.  METODO, de acordo com a reivindicacdo 19, caracterizado
pelo fato de que a matriz de polimero é qualquer uma dentre as seguintes:
fluoreto de polivinilideno (PVDF), alcool polivinilico (PVO), acido poliacrilico
(PAA), acido clorometalico ou qualquer combinac¢do dos mesmos.

24.  METODO, de acordo com a reivindicacéo 18, caracterizado
pelo fato de que a disposi¢do da antena no transdutor é realizada com uso de
impressao.

25. METODO PARA DETECTAR UMA CONCENTRAGCAO DE
UM AGENTE GASOSO, caracterizado pelo fato de que compreende:

- expor um material de captacdo a um agente gasoso, em que o

material de captagdo compreende um primeiro componente e um segundo
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componente e em que o primeiro componente e 0o segundo componente sdo
depositados sobre uma superficie de uma bobina de captagao;

- oxidar ou reduzir o primeiro componente e/ou o segundo
componente,

- medir uma resposta de capacitdncia e uma resposta de
resisténcia do material de captacao em uma frequéncia faixa; e

- conduzir analise na resposta de capacitancia e na resposta de
resisténcia do material de captacdo a fim de detector uma concentracdo do
agente gasoso.

26. METODO, de acordo com a reivindicacdo 25, caracterizado
pelo fato de que o material de captagdo compreende nanoparticulas de metal
revestidas pelo menos em parte por uma camada organica.

27. METODO, de acordo com a reivindicacdo 25, caracterizado
pelo fato de que a analise € univariada ou multivariada.

28. METODO, de acordo com a reivindicacdo 25, caracterizado
pelo fato de que o primeiro componente € um 6xido de metal semicondutor € 0
segundo componente € um catalisador de metal nobre e em que o catalisador
de metal nobre € depositado sobre a superficie do Oxido de metal
semicondutor.

29. METODO, de acordo com a reivindicacéo 25, caracterizado
pelo fato de que a analise facilita a autocorre¢cdo contra flutuagbes na
temperatura ambiente.

30. METODO, de acordo com a reivindicacdo 25, caracterizado
pelo fato de que o material de captacdo tem uma resposta reversivel ao agente

gasoso.
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REsumo
“SENSOR CONFIGURADO PARA DETECTAR UM AGENTE GASOSO,
METODO PARA PREPARAR UM SENSOR CONFIGURADO E PARA
DETECTAR UMA CONCENTRAGAO DE UM AGENTE GASOSO”

Trata-se de um sensor para detectar agentes gasosos que tem
um transdutor que inclui um circuito elétrico ressonante que forma uma antena.
Adicionalmente, o sensor inclui um material de captagcédo que esta disposto em
pelo menos uma por¢ao do transdutor. O material de captacéo é configurado
para exibir simultaneamente uma resposta de capacitancia e uma resposta de
resisténcia na presenca de um agente gasoso. O sensor pode ser reversivel,

sem bateria e pode exigir nenhum contato elétrico com um leitor de sensor.
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