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(567) Resumo: SONDA PARA MEDICAO DE PROPRIEDADE DE
LIQUIDO Sonda para medir propriedade de liquido em teste utilizando
radiagdo de interrogagdo em comprimento de onda previamente
determinado inclui membro de abrigo que possui janela transparente a
radiagdo de interrogagdo montada em sua primeira extremidade.
Particdo transparente a radiacdo de interrogacdo é montada em
relagéo espagada para a janela. A particdo e a janela cooperam para
definir cavidade de ar entre elas. O espagamento entre a particdo e a
janela é tal que se evita o acoplamentoesvaecido de radiagéao refletida
por liquido disposto em contato com a segunda superficie da particao
a janela, de forma que a radiagao refletida sofra reflexdo interna total
na partigdo e ndo na janela.
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“SONDA PARA MEDIGAO DE PROPRIEDADE DE LiQUIDO”

REFERENCIA CRUZADA A PEDIDOS RELACIONADOS

O objeto descrito no presente € revelado e reivindicado nos
pedidos copendentes a seguir, todos depositados simultaneamente com o
presente e todos atribuidos ao cessionario da presente invengao:

Liquid Measurement Cell Having a Transparent Partition Therein
(FA-1187); e

System for Measuring a Color Property of a Liquid (FA-1320).

CAMPO DA INVENCAO

A presente invencéo refere-se a aparelho de sonda para medir as
propriedades de coloragdo de liquidos, tais como tintas, que possuem
cobertura transparente espagada de janela na extremidade da sonda.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

Dispersées de pigmentos e tinturas sdo amplamente utilizadas na
formulacdo de composicdoes de revestimento liquidas de alto desempenho.
Essas composi¢des sao utilizadas, por exemplo, como tintas de acabamento
exterior para automoéveis e caminhdes.

Acredita-se que a medicdo de coloragdo seca dessas
composi¢des liquidas seja a indicagdo mais precisa das propriedades de
coloragdo da composigdo. Essa medigdo normalmente € realizada
manualmente tomando-se uma parcela da composicdo sendo preparada. A
composicéo é pulverizada na forma de revestimento sobre painel e o painel €
cozido e seco. Uma ou mais propriedades de coloragao do revestimento seco
podem ser medidas contra referéncia utilizando colorimetro ou
espectrofotdmetro. Com base na medigdo, a batelada em preparagédo é
ajustada em esforco para obter coincidéncia mais proxima com a referéncia. As
medi¢cdes de coloragao manuais consomem muito tempo, principalmente

devido aos longos tempos de preparagdo € secagem. Além disso, ©O
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proc_:edimento pode necessitar ser repetido muitas vezes antes de atingir-se a
propriedade de coloragédo desejada.

Acredita-se que eficiéncias de fabricagdo possam ser atingidas
por meio da capacidade de medigdo das propriedades de coloragéo de
composicdo liquida enquanto em estado umido. Para ser eficaz, entretanto,
qualquer medicdo de coloragao Umida deve prever precisamente a coloracao
da composigéo quando seca. Este objetivo mostrou-se elusivo.

Instrumentos que empregam espectrofotdmetro de reflexao vém
sendo utilizados para obter medigao de reflexado de superficie livre de dispersao
liquida Omida. S&ao representativos desses instrumentos os dispositivos
descritos na Patente Norte-Americana n® 6.583.878 (Hustert), Patente Norte-
Americana n° 6.292.264 (Voye et al) e Patente Alema n° DE 25 25 701

(Langer). Todos estes instrumentos empregam medicao de reflexdao de

~ superficies livres de filme de revestimento umido utilizando espectrofotémetro.

As medicdes tomadas por esses instrumentos incorporam, portanto, a melhor
representagao da coloragdo do filme de revestimento que podera ser
correlacionada com as medi¢cdes do mesmo filme no seu estado seco.
Entretanto, nao uniformidades de superficie desses revestimentos tmidos, bem
como variagdes de viscosidade, decantagao e floculagéo, poderao ainda gerar
resultados erréneos e variabilidade de medig¢ao inaceitavel.

Acredita-se que eficiéncias adicionais possam ser atingidas por
meio de acoplamento desse dispositivo a processo de fabricagdo. O
acoplamento desses dispositivos da forma descrita acima a processo continuo,
entretanto, possui suas proprias dificuldades de realizagéo, que incluem, mas
sem limitar-se a operacdao do mencionado dispositivo na presenga de solventes
inflamaveis volateis emitidos pela superficie de amostra, bem como limpeza.

Para acoplar dispositivo de medicao de coloragéo de processo de

fabricagdo, a luz da possivel presenga de solventes inflamaveis volateis
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mencionada acima, bem como considerando que muitos processos operam
sob pressées acima da ambiente, é pratica comum conter o fluxo de amostra
de fluido através do dispositivo em sistema fechado, separado da fonte de
iluminagdo e detector de espectro por janela com resisténcia e, portanto,
espessura suficiente para suportar a mencionada pressado. A espessura T

necessaria dessa janela é fornecida pela equacao a seguir:
zPD"
T= f
o

- z é fator de forma para a janela;

em que:

- P é a pressao que esta contida,

- D’ é o diametro ndo sustentado; e

- o € a tensao (pressdo) maxima de projeto para o material
de janela.

Instrumentos que medem as propriedades de absorgdao e/ou
difusdo de liquido contido em sistema fechado foram propostos para medigcbes
espectrofotométricas padrao, que incluem aplicagbes de Iaboratério e
processos, seja em modo de transmissdo ou de reflexdo. Alguns desses
instrumentos também pretendem medir a coloracao do liquido em modo de
reflexdo através de vidro de observagao para o fluxo de processo ou em célula
de amostra que emprega janela entre a amostra e o detector. A Patente Norte-
Americana n° 4.511.251 (Falcoff et al) e a Patente Norte-Americana n°
6.288.783 (Auad et al) sdo representativas desta classe de instrumento.

O instrumento descrito na ultima patente acima emprega célula de
medicdo de comprimento de passo variavel para medir propriedades de
liquidos, que incluem coloragao. O instrumento emprega trajeto fechado para o
fluxo do liquido a ser medido, de forma a permitir a sua colocagao em areas de

classificacdao perigosa em ambiente de instalagao fabril. Este instrumento
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especifico possui, entretanto, diversas partes méveis que sdo parte do trajeto
de liquido, que podem causar diﬁc;uldades de limpeza e sao de dificil
manutenc¢ao. Outra desvantagem € que o instrumento requer altos volumes de
amostra de liquido para tomar leituras apropriadas. Além disso, embora o
instrumento possa medir em modos de reflexdo e de transmisséao, ele emprega
geometria 0/0 para cada um. Como resultado, em modo de transmisséao,
nenhuma informacéo é fornecida sobre luz difundida do fluido em analise. Em
modo de reflexao, luz difundida para tras ndao abrandada da fonte elimina a
sensibilidade a coloragao.

Por fim, a questdo isolada mais significativa a ser superada na
medi¢ao da coloragéo de liquidos em contato intimo com a janela da célula de
fluxo & a ruptura da luz no seu caminho de volta para o detector, que ocorre
devido a presenca da propria janela. As causas dessa ruptura da luz incluem,
mas sem limitar-se a reflexdo, refracdo, reflexdo interna total e perda ou
escape da mencionada luz com referéncia as diversas superficies da janela.
Como resultado dessa ruptura, a luz ao final nunca atinge o detector ou &
modificada pelas superficies da janela com a qual interage, de forma que
informagdes de espectro apresentadas para o detector nao sao mais
verdadeiramente representativas da amostra sendo medida.

Liquido em contato intimo com janela de observacao parece
diferente para o olho humano quando observado através daquela janela da
coloragéo do mesmo liquido quando observado em forma de superficie livre, ou
seja, sem nada entre o olho e a superficie livre do liquido umido.

A Figura 1 ¢é representagcdo diagramatica estilizada dos
fenémenos 6ticos que ocorrem na interface entre liquido L e janela W. A janela
W pode fazer parte de célula de fluxo ou sonda. O liquido L esta fluindo para
além da janela em diregdo de fluxo G em alguma pressao de fluido

previamente determinada. O liquido L encontra-se em contato com a janela W.
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Os pigmentos de difusdo de luz da composigcéo liquida sdo normalmente
dispersos em veiculo solvente que possui indice de refracdo préximo do indice
de refragdo do material de janela.

Para obter melhor compreenséo dos efeitos 6ticos que ocorrem
quando quuido € observado através de janela, considere a situagao ilustrada na
Figura 1. A medida que raio de luz R propaga-se através de meio M (tal como
ar), ele incide sobre a superficie externa E da janela W. O material da janela W
realiza refracdo do raio R. O raio refratado R’ propaga-se através da janela W
em direcao a interface entre janela e liquido. Caso os indices de refracao da
janela e do solvente sejam substancialmente iguais (ou seja, dentro de cerca
de 0,2 unidades de indice de refragdo entre si), nao existe interface o6tica entre
o liquido e a janela e o raio prossegue substancialmente ao longo do mesmo
trajeto.

O raio de luz R’ que entra no liquido e atinge particula de
pigmento suspensa é refletido de forma especular e difundido de forma difusa
para hemisfério solido de 2n radianos emanando de local de difusdo X
(observa-se que, embora a difusdo ocorra dentro do liquido, o local de difuséao
X é ilustrado na Figura 1 na interface entre janela e liquido). Os raios
especulares difundidos, tais como o raio S, incidem sobre a superficie de janela
E em angulo 6s (medido com relagdo ao normal para aquela superficie) que &
menor que o angulo critico 6. da interface entre janela e meio. Esse raio
especular difundido S sai da janela (no ponto Q) para o campo de visao F
apresentado a detector.

Alguns raios difundidos de forma difusa, tais como o raio U, que
emanam do local de difusdo X, incidem sobre a superficie de janela E em
angulo 6y que é maior que o angulo critico 6.. Esse raio difundido de forma
difusa U & totalmente refletido internamente dentro da janela (no ponto V). O

raio difundido de forma difusa U propaga-se de volta, em diregc&o a interface de
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janela e liquido, onde pode sofrer impacto de difusédo secundario no local X,
ponto em que o seu angulo de difusdo pode mudar de diregao.

O impacto de difusdao secundario no proprio local X' produz
difusées especulares e difusas. Esse cenério & repetido por varias vezes no
material de janela. Em cada impacto de difusdo, parte da luz & refletida em
angulos que tornariam a sua diregdo na superficie de janela E maior que o
angulo critico para a interface de janela e ar, enquanto parte da luz € refletida
em angulos que tornariam a sua diregao na superficie de janela E menor que o
angulo critico para a interface de janela e ar.

A distancia d entre o local de impacto inicial X e local de impacto
secundario X' depende da espessura T da janela W de acordo com a relagao:

d=2-Ttan 0y

em que 0, é o angulo realizado pelo raio difundido de forma difusa
U com o normal para a superficie E.

Devido ao fato de que, conforme discutido anteriormente, a janela
deve ser suficientemente espessa para suportar a pressao do fluxo de amostra,
pode ser o caso em que haja distancia lateral insuficiente disponivel para que
raio difundido de forma difusa U sofra quantidade estatisticamente significativa
de impactos secundarios antes de ser difundido em angulo com relagao ao
normal para a superficie E que € menor que o angulo critico para a interface de
janela e ar. Nesse caso, o raio U é mais propenso a sair através da superficie
periférica P da janela W, conforme indicado no ponto Z. Essa energia encontra-
se fora do campo de visado F e € perdida para o detector.

O efeito causado pela reflexao interna total de raios difundidos de
forma difusa possui dois aspectos. Em primeiro lugar, a intensidade da luz
difundida que por fim atinge o detector é reduzida. Isso faz com que o liquido
pareca com coloragdo mais escura. Em segundo lugar, a reflexao interna total

faz com que o corpo da janela exiba efeito “brilhante”. Isso aumenta o fundo
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contra o qual € medida a radiagao detectada.

A redugdo da intensidade recebida acoplada a aumento da
intensidade de fundo produz aplainamento da forma de onda da curva de
intensidade/comprimento de onda ou espectro de reflexao detectado. Quando
calculos colorimétricos padrao forem conduzidos para calcular L*, a* e b* de
acordo com o formalismo CIELab76, seu efeito liquido &€ a produgéo de perda
de cromo (C*a = [a*? + b*?]'?) e a distor¢ao da determinagéo de propriedades
de coloragao percebidos. Além disso, como a intensidade sofre distorgdes de
faixas diferentes em diferentes dominios de comprimento de onda localizados,
o problema nao pode ser curado rapidamente por meio de mero
escalonamento da forma de onda de intensidade resuitante. Além disso, caso a
luz seja rompida no seu trajeto de volta para o detector de forma que
represente mal a medigdo da coloracéo verdadeira da amostra, segue-se que a
realizacdo de ajustes daquela coloragdo, como pode ser necessario em
processo de fabricagdo, pode também ser errénea.

Conseqlientemente, em vista do acima, acredita-se ser vantajoso
fornecer aparelho e método que reduza a ruptura da luz e, portanto, a perda de
cromo, durante a medicdo de coloragdo de material liquido utilizando
espectroscopia de reflexdo. Também se acredita ser vantajoso que essas
medi¢bes de liquidos correlacionem-se bem com medi¢coes realizadas sobre o
material no seu estado seco.

Acredita-se ser adicionalmente vantajoso que o aparelho e o
método sejam capazes de operar no ambiente de liquido pressurizado sem
alteragado da medigéo da coloragao.

Acredita-se ser ainda mais vantajoso fornecer aparelho em que
liquido pressurizado é introduzido em regido de medi¢gdo sem sofrer nenhuma
descontinuidade de fluxo, de forma que fluxo laminar de liquido pressurizado

seja mantido para tras da janela.
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Acredita-se ser ainda mais vantajoso fornecer aparelho que seja
capaz de ser limpo rapidamente (tal como em até um ou dois minutos), de
forma que o tempo de ciclo da medigdo seja extremamente pequeno em
comparagdo com alteracbes de processo; isso gera fornecimento facil
(incluindo automatico) de amostra para a célula de analise, de forma que as
medi¢des de coloragdo possam ser realizadas rapidamente; e que possa ser
colocado em ambiente potencialmente prejudicial, tal como piso de fabrica.

DESCRIGAO RESUMIDA DA INVENGAO

Em primeiro aspecto, a presente invengao refere-se a método de
medicao de propriedade de coloragado de liquido em fluido pressurizado em
teste de forma que reduza a ruptura da luz. Liquido em teste & colocado em
contato com particao transparente que é espagada em distancia previamente
determinada de janela transparente. A particdo possui indice previamente
determinado de refracao e possui dimensdo de espessura que € menor que a
da janela.

Raio de radiagdao de interrogacdo que possui comprimento de
onda dentro de faixa de comprimentos de onda previamente determinada &
dirigido através da janela transparente e da particao para o liquido. Pelo menos
parte da radiacao refletida pelo liquido sofre reflexdo interna total dentro da
particdo enquanto, simultaneamente, evita-se acoplamento esvaecido daquela
radiacgao refletida para o material da janela.

A prevengao de acoplamento esvaecido para o material da janela
é realizada por meio de:

i disposicdo de meio que possui indice de refragao menor
que o da particdo entre a janela e a particao; e

ii. manutencdo do espagamento entre a janela e a particao
em distancia de nao menos de 3 (trés) vezes o comprimento de onda da

radiagado de interrogagao.
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Devido a dimensao de espessura da particao, a radiagao dentro
da particdo recebe a distancia lateral necessaria para sofrer quantidade
estatisticamente significativa de reflexdes internas suficientes para permitir que
a radiacao saia da particao. Como resultado, mais radiagéao refletida € capaz de
entrar no campo de visdo de detector e ser recolhida desta forma que seria o
caso se se permitisse que a radiagao refletida entrasse diretamente na janela
relativamente mais espessa. Desta forma, a ruptura da luz e a concomitante
perda de cromo podem ser reduzidas.

Em outros aspectos, a presente invengao refere-se a aparelho de
medicdo da coloragédo na forma de célula de fluxo e a sistema que o incorpora
para medicdo das propriedades de coloracdo de liquido que flui através da
célula de fluxo utilizando radiagdo de interrogagdo em comprimento de onda
dentro de faixa previamente determinada de comprimentos de onda.

A célula de fluxo compreende base e cobertura. A cobertura
possui janela transparente para a radiagcao de interrogagao. Particao fina que
também é transparente para a radiacdo de interrogagdo esta montada no
interior da célula de fluxo em relacido espagada entre a janela e a base. A
particao é preferencialmente formada a partir de membrana de polimero flexivel
que possui primeira superficie e segunda superficie sobre ela. A particao
possui indice de refragdo previamente determinado e possui dimensao de
espessura que € menor que a da janela.

A primeira superficie da particdo e a janela cooperam para definir
cavidade de ar entre elas, refletida de liquido em camara de amostra de liquido.
Camara de amostra de liquido é definida entre a segunda superficie da particao
e a base.

O espacamento entre a particdo e a janela é tal que se evita o
acoplamento esvaecido de radiagao refletida do liquido para o material da

janela. Desta forma, pelo menos parte da radiagdo refletida pelo liquido passa
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por reflexdo interna total no interior da particdo. Tipicamente, este
espagamento é distancia de nao menos de 3 (trés) vezes o comprimento de
onda maximo previamente determinado na faixa de comprimentos de onda de
radiagdo de interrogagao.

A particao permite distancia lateral suficiente para que a radiagao
refletida sofra quantidade estatisticamente significativa de reflexdes antes de
ser difundida em angulo menor que o angulo critico para a interface de particao
e cavidade de ar. Desta forma, substancialmente toda a radiagéao refletida pelo
liquido atravessaria em seguida a cavidade de ar, entraria na janela,
atravessaria a janela e sairia da janela em seguida no lado em diregao ao
detector, com pouca ruptura da luz e perda de cromo.

Uma série de elementos espagadores pode ser disposta na
cavidade de ar para manter o relacionamento espagado entre a particdo e a
janela.

Segundo realizagéo da célula de fluxo de acordo com a presente
invengdo, os espagadores assumem a forma de tragos similares a postes
cilindricos ou tragos nodulares com formato irregular formados sobre a
superficie da janela. Esses tragos que definem desta forma elemento
espagador estendem-se a partir da janela em dire¢ao a particao. A dimenséao
média de cada traco medido é de cerca de 25 (vinte e cinco) micra. Cada trago
é separado de traco adjacente em distancia média de nao menos de 10 (dez)
vezes a dimensao media do trago.

Alternativamente, os espacadores podem ser formados sobre a
primeira superficie da particao (a superficie frontal a janela). Caso a primeira
superficie da particdo seja superficie encrespada, os tracos encrespados
irregulares sobre a particao podem servir de elementos espacgadores.

Como ainda outra alternativa, os espagadores podem assumir a

forma de membros confinados em cavidade de ar que nao séao fixados a janela
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ou a particao.

Segundo ainda outro aspecto da presente invengao, a célula de
fluxo possui passagem de fornecimento de liquidos e passagem de remocgéao de
liquidos formadas no seu interior. A passagem de fornecimento de liquidos, a
camara de amostra e a passagem de remog¢ao de liquidos cooperam para
definir trajeto de fluxo de liquido através da célula de fluxo. A passagem de
fornecimento de liquidos, a cdmara de amostra e a passagem de remocgéo de
liquidos sdo configuradas de forma que qualquer se¢ao cruzada tomada em
plano substancialmente perpendicular ao trajeto de fluxo de liquido em
qualquer local ao longo dele exiba substancialmente a mesma area de segéo
cruzada.

Sistema que utiliza a célula de fluxo de acordo com a presente
invengdo inclui espectrofotometro de modo de reflexao posicionado com
relacdo a célula de fluxo e bomba para bombear amostra de liquido atraves
dela. O espectrofotdmetro dirige radiagao de interrogagé&o em diregao a liquido
que flui através da camara de amostra e reage a radiacao de interrogagao
refletida pelo liquido para produzir sinal elétrico representativo de sua
propriedade de coloragao.

Segundo ainda outra realizagao alternativa da presente invengao,
a cobertura da célula de fluxo possui canal de fluxo de entrada de fluido
pressurizado e canal de fluxo de saida de fluido pressurizado formados no seu
interior. Cada um dos canais de fluxo de entrada e de fluxo de saida comunica-
se com a cavidade de ar. Os canais de fluxo de entrada e de fluxo de saida séao
dimensionados para que passe fluido pressurizado, tal como ar pressurizado,
através da cavidade de ar, de forma que, durante o uso, o relacionamento
espagado entre a particdo e a janela seja mantido pelo fluido pressurizado na
cavidade de ar. A pressdao do fluido pressurizado na cavidade de ar &

determinada de acordo com a presséo do liquido que flui através da célula.
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Segundo ainda outro aspecto, a presente invengao pode ser
implementada na forma de sonda para medir propriedade de liquido em teste
utilizando radiagdo de interrogagdo em comprimento de onda previamente
determinado. A sonda compreende membro de abrigo que possui janela
transparente para a radiagdo de interrogagdo montada em sua primeira
extremidade. Particao transparente para a radiagéo de interrogagao é montada
em relacionamento espagado para a janela. A particho possui primeira
superficie e segunda superficie sobre ela, em gue a primeira superficie da
particdo fica de frente para a janela. A particao € disposta de forma que a
primeira superficie da particdo e a janela cooperem para definir cavidade de ar
entre elas. O espacamento entre a particdo e a janela € tal que evita-se o
acoplamento esvaecido da radiacdo refletida por liquido disposto em contato
com a segunda superficie da particdo a janela, de forma que a radiagao
refletida sofra reflexao interna total na particdo e n&o na janela.

BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS

A presente invencdo sera mais completamente compreendida a
partir do relatério descritivo a seguir, considerado com relagdo as Figuras
anexas, que fazem parte do presente pedido e nas quais:

- a Figura 1 é representacgéao estilizada dos efeitos 6ticos na
interface entre janela da célula de fluxo e liquido em contato com a janela de
célula de fluxo do estado da técnica;

- a Figura 2 é vista em elevagédo lateral de todos os
componentes, completamente em segéo, de realizagao preferida de célula de
fluxo para medir propriedade de colorac}éo de liquidos;

- a Figura 3 é vista plana da base da célula de fluxo da
Figura 2, tomada ao longo das suas linhas de observagao 3-3;

- a Figura 4 é vista em elevagdo lateral ampliada,

completamente em segdo, que exibe detalhes da célula de fluxo de acordo com
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a presente invengdo e, particularmente, a montagem de particao em
relacionamento espagado entre a base e a cobertura da célula;

- a Figura 5 é vista plana da superficie interna da janela da
cobertura montada da célula de fluxo da Figura 2, tomada ao longo das linhas
de observagao 5-5 na Figura 2, que ilustra o conjunto de dispositivos similares
a postes dispostos sobre a janela;

- a Figura 6 é vista plana similar & Figura 5 que exibe a
superficie interna da janela da cobertura da célula de fluxo da Figura 2 e que
ilustra um conjunto de tragos nodulares dispostos sobre a janela;

- a Figura 7 é vista em elevagao lateral, completamente em
secdo, tomada ao longo das linhas de se¢éo 7-7 na Figura 6;

- as Figuras 8, 9, 10 e 11 séao vistas em seg¢éo, tomadas ao
longo de linhas de segdo com algarismos correspondentes nas Figuras 3 e 4,
que ilustram a configuragéo do trajeto de fluxo de fluido através da célula de
fluxo;

- a Figura 12 é representacdo esquematica de sistema de
medicdo que incorpora célula de fluxo de acordo com a presente invengéao;

- as Figuras 13A e 13B sao representagdes estilizadas,
similares a Figura 1, que exibem as interacdes 6ticas que ocorrem no interior
de célula de fluxo de acordo com a presente invencéo;

- a Figura 14 é vista em elevagao lateral ampliada que ilustra
realizagdo alternativa da célula de fluxo de acordo com a presente invengao na
qual a cobertura da célula de fluxo possui canal de fluxo de entrada de fluido
pressurizado e canal de fluxo de saida de fluido pressurizado formados no seu
interior;

- a Figura 15A é vista em elevacgéo lateral de implementacao
de sonda de acordo com a presente invengéo, enquanto a Figura 15B é vista

ampliada da extremidade da sonda da Figura 15A; e
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- a Figura 16 é plotagem da reflexdo contra comprimento de
onda para a Amostra de Exemplo 1, conforme medido com cada instrumento
discutido no Exemplo.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENGAO

Ao longo de toda a descrigao detalhada a seguir, algarismos de
referéncia similares designam elementos similares em todas as figuras. Dever-
se-a compreender que diversos detalhes da estrutura e operagdo da presente
invencado exibidos em diversas Figuras tiveram sua forma estilizada, com
algumas partes ampliadas ou exageradas, tudo por conveniéncia de ilustragao
e facilidade de compreensé&o.

A Figura 2 é vista em elevagao lateral de todos os componentes,
completamente em segao, de realizagéo preferida de célula de fluxo indicada
de forma geral pelo caractere de referéncia 10 para medir propriedade de
coloracao de liquido umido, tal como tinta, a medida que flui sob presséao
através da célula. A medicao é efetuada por espectrofotdometro 118 (Figura 12;
em operagdo, por exemplo, no modo de reflexao), utilizando radiacéo de
interrogacdo em faixa de comprimentos de onda previamente determinada.
Faixa de comprimentos de onda de interrogagao apropriada & de quatrocentos
a setecentos nanémetros. Eixo de referéncia 10A estende-se através da célula
10. Dever-se-a compreender que, embora a descricdo do presente seja
realizada em termos da medicéo de uma ou mais propriedades de coloragéo de
tinta liquida, a célula de fluxo 10 pode ser convenientemente utilizada para
medir outras propriedades de qualquer material fluido liquido ou gasoso que
flua através da célula.

A célula de fluxo 10 inclui abrigo coberto formado a partir de
primeiro e segundo membros de abrigo reuniveis 14, 16. Na disposicao
ilustrada, o primeiro membro de abrigo 14 define a base da célula de fluxo 10

enquanto o segundo membro de abrigo 16 define cobertura removivel. Um dos
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membros de abrigo, tipicamente a cobertura 16 no caso preferido, possui janela
20 montada no seu interior. A janela 20 é oticamente transparente para a
radiacao de interrogagdo. O liquido em andlise é introduzido na célula 10 por
meio da base 14. Dever-se-a compreender, entretanto, que, se desejado, a
disposicao descrita das partes pode ser revertida, caso em que a janela seria
disposta na base e o liquido seria introduzido através da cobertura.

A base 14 inclui parte de corpo 14B fabricada com ago inoxidavel
ou qualquer material estavel alternativo apropriado compativel com o liquido
cujas propriedades de coloragdo estdo sendo medidas. Passagem de
fornecimento de liquido 18 e passagem de remocgéo de liquido 19 estendem-se
através da parte de corpo 14B da base 14. Cada passagem 18, 19 possui eixo
correspondente 18A, 19A que se estende através dela. Os eixos
correspondentes 18A, 19A da passagem de fornecimento de liquido
correspondente 18 e da passagem de remogéo de liquido 19 definem angulos
correspondentes 18L, 19L (Figura 1) com relagdo ao eixo de referéncia 10A.
Os angulos 18L, 19L repousam em faixa de 30° a 45°.

Conforme observado nas Figuras 2 e 3, o corpo 14B é liberado
em volta da sua periferia para definir protuberancia de montagem 14S que
possui roscas externas 14T (Figura 2). Borda de vedagao vertical 14L é
formada sobre a superficie superior da base 14 e inclui area de fluxo de liquido
geralmente indicada pelo caractere de referéncia 14F (Figura 3). A area de
fluxo de liquido 14F inclui superficie de medigéo de liquido 14M e superficies
de transigao associadas 14l e 14J.

A superficie de medi¢ao 14M é superficie geralmente plana que é
orientada perpendicularmente ao eixo 10A. A superficie de medi¢cao 14M ocupa
a maior parte da area de fluxo de liquido 14F. No caso preferido, a superficie
de medicao 14M pode ser definida pela superficie superior exposta de inserto

de ceramica 14C (Figura 2) que é cimentado em recesso 14R formado na
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superficie do corpo 14B. A ceramica possui superficie vitrificada
(preferencialmente com coloragéo branca) que possui capacidade de reflexao
de mais de 85% (oitenta e cinco por cento).

As superficies de transicao 141 e 14J inclinam-se a partir de
extremidades opostas da superficie de medigdo 14M em diregéo as bocas 18M
e 19M da passagem de fornecimento de liquido 18 e da passagem de remocéao
de liquido 19, respectivamente.

A base 14 possui contraorificios para aceitar encaixes de
fornecimento de liquido e de remogéo de liquido correspondentes 18F e 19F.
Os encaixes 18F e 19F recebem linhas de fornecimento e de remogéao
correspondentes 110 e 112 (Figura 12), por meio das quais-a célula de fluxo 10
pode ser conectada a circuito de fluxo de liquido.

Na implementacao preferida, as superficies de transicao 14l e
14J, a superficie de medigdo 14M, a superficie interna da passagem de
fornecimento de liquidos 18 e a passagem de remogéo de liquidos 19 e a borda
14L sao todas revestidas com camada fina 26 (Figura 4) de material de
fluoropolimero. A camada 26 possui preferencialmente espessura uniforme da
ordem de 0,0051 a 0,0127 cm. Qualquer material de fluoropolimero apropriado
pode ser utilizado, apenas desde que pelo menos a parte 26" da camada 26
que se sobrepde a parte significativa da superficie de inserto ceramico 14C
(caso seja fornecido) seja oticamente transparente. Material de fluoropolimero
apropriado para a camada 26 é o material de fluoropolimero fabricado pela E. |I.
du Pont de Nemours and Company Inc. e vendido como Teflon® Silverstone. A
camada oticamente transparente 26’ (caso utilizada) pode ser implementada
utilizando o material de fluoropolimero fabricado pela E. |. du Pont de Nemours
and Company, Inc. e vendido como Teflon® AF.

Estruturalmente, conforme ilustrado nas Figuras 2 e 4, a cobertura

16 inclui aba externa 30 e anel de sustentagdo anular 32. O anel de
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sustentacao 32 recebe a janela transparente geralmente em forma de disco 20.

A aba 30 inclui parte de disco anular 30D da qual pende flanco
30F. As roscas 30T s3o dispostas sobre a superficie periférica interna do flanco
30F.

A parte de corpo principal 32B do anel de sustentagcao 32 possui
borda que se estende para dentro 32L (ou seja, que se estende em diregéao ao
eixo 10A) e ombro de vedacgéo que se estende para fora 32S. A superficie da
parte de corpo principal 32B abaixo da borda 32L define superficie de
sustentacao anular 32M.

A janela 20 inclui parte de corpo principal 20B que possui

superficies interna e externa geralmente paralelas 20E e 20I, respectivamente.

A janela 20 pode ser formada de quartzo, safira ou material sintético tal como

quartzo fundido, silica fundida ou silicato de boro. Esses materiais possuem
indice de refracao da ordem de cerca de 1,50. Este indice de refracao esta
proximo do indice de refragéo de solventes utilizados na fabricagao de tinta
liquida cujas propriedades de coloragéo podem ser medidas utilizando a célula
de fluxo 10. A superficie de unido periférica 20P da janela 20 & configurada
para coincidir com a superficie de sustentacdo 32M do anel 32.

As roscas 30T sobre a aba 30 sdo dimensionadas para encaixar
as roscas periféricas externas 14T sobre a protuberancia de montagem 14M,
de forma que a cobertura possa ser conectada de forma removivel a base 14.
Quando a cobertura 16 for rosqueada sobre a base 14, a janela 20 é
sustentada em posicdo sobreposta a superficie de medigéo de liquidos 14M.

Conforme melhor exibido na Figura 4, quando a cobertura 16 €
montada e conectada a base 14, a janela 20 é recebida telescopicamente pelo
anel de sustentacdo 32, de tal forma que a superficie delimitadora periférica
20P da janela 20 coincida com a superficie de sustentagao 32M sobre o anel

32. A superficie externa 20E da janela 20 fica de frente para a superficie
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inferior da borda 32L do anel 32. A espessura da janela 20 e a altura da
superficie de sustentagao 32M sao selecionadas de forma a definir espaco
vazio 40 entre a superficie externa 20E da janela 20 e a superficie inferior da
borda 32L. O espago 40 minimiza a possibilidade de fratura da janela 20
quando a cobertura 16 for rosqueada sobre a base 14. A parte de disco 30D da
aba 30 é dimensionada para sobrepor-se e agir contra o ombro de vedacéao
32S sobre o anel de sustentagdo 32 a medida que a cobertura 16 é rosqueada
sobre a base 14. O espago anular 42 entre o corpo 32 e a parte de disco 30D
facilita o rosqueamento da aba 30 a protuberancia 14S sem a ocorréncia de
unido entre a aba 30 e o anel de sustentagao 32.

Quando a base 14 e a cobertura 16 foram totalmente unidas, a
superficie interna 201 da janela 20 e a superficie superior da base 14 cooperam
para definir volume interno incluido 48.

Segundo a presente invengdo, particdo transparente geralmente
indicada pelo caractere de referéncia 50 € montada dentro da célula de fluxo 12
em relacionamento espacado entre a janela 20 e a base 14. A particdo 50
serve para subdividir o volume interno incluido 48 em cavidade 54 (Figura 4) e
camara de amostra de liquido 58.

Talvez conforme melhor observado na Figura 4, a particdo 50 é
mantida no lugar dentro da célula de fluxo 10 pela acado de grampeamento do
ombro de montagem 32S que age contra a borda de montagem 14L. Se
desejado, para garantir adicionalmente a integridade de vedagdo dessa
interface anular, pode ser fornecida arruela 60 entre a particgdo 50 e a borda
14L.

A parte de corpo 50P da particdo 50 pode ser formada com
qualquer material que seja oticamente transparente a radiagéo de interrogagao
no comprimento de onda previamente determinado e fisicamente capaz de

confinar liquido em fluxo pressurizado dentro da camara de amostra liquida 58.
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A particao possui indice de refragdo da ordem de (1,3) a (1,7). Na pratica, a
particao é formada com material de polimero flexivel, tal como fluoropolimero
ou poliéster. Caso a particao seja formada com material diferente de
fluoropolimero, ela pode, se desejado, ser revestida com camada fina 50L de
material de fluoropolimero oticamente transparente, tal como o material de
fluoropolimero utilizado para a parte 26’ do revestimento 26. O indice de
refracéo da camada 50L é préximo da parte de corpo 50P da particao 50.

A particao 50 possui primeira superficie 50A e segunda superficie
50B oposta sobre ela. A superficie interna 201 da janela 20, junto com parte da
superficie coincidente 32M sobre o anel de sustentagao 32, cooperam com a
primeira superficie 50A da particdo 50 para definir a cavidade 54. A cavidade
54 define regidao adjacente a superficie interna 20l da janela 20 capaz de
receber material que possui indice de refragdo que ¢ diferente (da ordem de
cerca de 0,2) da particao e da janela.

Como sera discutido mais completamente no presente, a particao
& membro relativamente fino em comparagdo com a dimenséo de espessura da
janela 20. Na pratica, a particao possui espessura “t” (vide também as Figuras
13A e 13B) na faixa de 0,0127 a 0,0254 cm.

Na implementagdo mais simples, a cavidade 54 comunica-se com
a atmosfera de forma que, durante o uso, o material no interior da cavidade
seja ar. Desta forma, caso a célula de fluxo 10 fosse operada na atmosfera
aberta, ar seria o material disposto nos dois lados da janela 20 e os efeitos de
refracado com referéncia a radiagdo incidente seriam minimizados.
Considerando, entretanto, que qualquer efeito de retracéo seja acomodado,
inclui-se na contemplacédo da presente invengdo a disposi¢cao no interior da
cavidade 54 de material que seja diferente da atmosfera na qual a célula é
utilizada. Dever-se-a apreciar que a célula pode ser operada em atmosfera

diferente de ar ambiente.
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Com a particao 50 fixada na posi¢do, espagcamento, ou lacuna, &
definido entre a segunda superficie 50B da particdo 50 e a superficie inferna
20l. A dimensédo do espaco entre a segunda superficie 50B da particao 50 e a
janela 20 (medida em diregao paralela ao eixo 10A) é indicada pelo caractere
de referéncia 54D. A magnitude da dimenséo 54D é importante. Por razGes que
s@o mais completamente explicadas no presente com relagéo as Figuras 13A e
13B, a dimensao 54D do espago (medida em dire¢do paralela ao eixo de
referéncia 10A) devera ser de, no minimo, ndo menos de 3 (trés) vezes o
comprimento de onda maximo da radiagéo utilizada para interrogar amostra de
liquido em teste. Como forma de exemplo, caso o comprimento de onda
maximo da radiacédo de interrogagdo seja de 700 (setecentos) nandmetros, a
dimensao 54D devera estar na faixade 2,1 a 3 micra.

A camara de amostra de liquido 58 é definida entre a segunda
superficie 50B da particado 50 e a area de fluxo de liquido disposta em
confrontacdo 14F sobre a base 14. A superficie interna da borda 14L serve de
fronteira periférica da camara de amostra 58. A camara de amostra de liquido
58 confina amostra de liquido & medida que ela flui, sob press&o, ao longo de
trajeto de fluxo 62 que se estende da passagem de fornecimento de liquido 18,
através da camara de amostra 58, até a passagem de remog¢ao de liquido 19. A
amostra de liquido flui da boca 18M da passagem de fornecimento 18, atraves
de regidao de transi¢cdo de entrada 64l, através de regido de medigao 64M e
através de regido de transigdo de saida 64J (Figura 14) até a boca 19M da
passagem de remocao 20. A regido de transicdo de entrada 641 € definida
entre a superficie de transicao 14l e a superficie 50B da particao 50. A
superficie de medigao 14M e a superficie 50B da particao 50 cooperam para
definir a regido de medicdo 64M. A regido de transi¢éo externa 64J é definida
entre a superficie de transicao 14J e a superficie 50B da particao 50.

A dimensao 64D da regido de medicdo 64M (medida em diregao
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paralela ao eixo de referéncia 10A) & dimensionada para manter fluxo laminar a
medida que o liquido passa sobre a superficie de medicdo 14M. Tipicamente,
essa medicao 64D é da ordem de 0,0254 cm.

Na implementagéo preferida, a dimensao 54D do espaco entre a
segunda superficie 50B da particao 50 e a superficie interna 20l da janela 20 €
mantida e a flexdao ou dobra da particdo 50 é evitada simultaneamente pela
disposigdo no interior da cavidade de ar 54 de um ou mais elementos
espacadores, geralmente indicados pelo caractere de referéncia 68. Os
elementos espacadores 68 podem preferencialmente ser formados
integraimente sobre a superficie interna da parte de corpo 20B da janela 20.
Também se inclui na contemplacdo da presente invengao que os espacadores
podem ser formados sobre a superficie 50B da particéo 50 ou, de outra forma,
confinados fisicamente no interior da cavidade de ar 54 sem fixacao a janela ou
a particao.

Na realizacgao ilustrada nas Figuras 3, 4 e 5, os espacgadores 68 -
assumem a forma de membros similares a postes 68P que s&o formados
integralmente sobre a superficie interna do corpo da janela 20. Os membros
similares a postes 68P possuem extremidades geralmente planas. Os
membros 68P projetam-se a partir da superficie interna 201 para a cavidade de
ar 54 por distancia suficiente para manter a dimensao de espago previamente
determinada 54D da cavidade de ar 54. Conseqlientemente, de forma
consistente com a dimensdo minima 54D do espago, a dimensdo de
comprimento axial dos membros 68P é de pelo menos 2,1 a 3 micra.

Além de manter a dimensao 54D da cavidade de ar 54, o conjunto
de membros similares a postes 68P evita a dobra ou arqueamento da particao
50, de forma a servir para manter o comprimento 6tico da camara de amostra
de liquido 58 constante ao longo de toda a regido de medigdo 64M (observa-se

que, na Figura 4, as extremidades planas dos membros 68P sao exibidas como
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ilustragao).

Conforme melhor ilustrado na Figura 5, os membros similares a
postes 68P possuem segéo cruzada geralmente circular e possuem diametro
médio da ordem de cerca de 25 (vinte e cinco) micra. Cada membro similar a
poste 68P é separado de membro adjacente em distancia média 68D de nao
menos de cerca de 10 (dez) vezes a dimensao transversal (tal como o
diametro) do membro.

Em realizagdo alternativa, ilustrada nas Figuras 6 e 7, os
elementos espacadores 68 assumem a forma de nddulos granulares
geralmente circulares 68N. Cada nddulo 68N é traco geralmente arredondado
que possui diametro médio de cerca de 25 (vinte e cinco) micra e dimensao de
altura consistente com a dimensao minima 54D do espago. Cada nédulo 68N &
separado de nédulo adjacente em distancia média de nao menos de 10 (dez)
vezes a dimensao transversal média (tal como diametro) da particula.

Sejam eles implementados na forma de membros similares a
postes 68P ou na forma de nodulos 68N, os espacgadores 68 nao deverao
cobrir mais de 3% a 10% (trés por cento a dez por cento) da area da superficie
interna 20! da janela 20. Preferencialmente, os espagadores 68 nao deverao
cobrir mais de cerca de 5% (cinco por cento) da superficie 201. Os espagadores
68 podem ser formados em formagao regular (conforme ilustrado no caso dos
membros similares a postes 68P) ou como conjunto disposto aleatoriamente
(conforme ilustrado no caso dos nédulos 68N).

Os membros similares a postes 68P ou os nddulos 68N sao
preferencialmente formados sobre o corpo da janela utilizando métodos
fotolitograficos. Geralmente, método fotolitografico envolve a deposicdo de
camada de material fotorresistente polimérico sobre a superficie interna da

janela 20. Fotomascara que possui padrao desejado de tragos regulares ou
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aleatérios é depositada sobre o fotorresistente. A fotomascara pode ser criada,
por exemplo, utilizando a superficie nodular sobre um lado da transparéncia de
impressora a jato de tinta disponivel por meio da Hewlett-Packard Inc. e
vendida como Filme de Transparéncia para Jato de Tinta Premium modelo HP
C3834A como modelo para a fotomascara. O fotorresistente € exposto a
radiacdo actinica com a mascara no lugar, resultando na produgao de areas
polimerizadas e n&o polimerizadas na camada de polimero. Material indesejado
no padrao é dissolvido quimicamente da camada de fotopolimero, deixando o
padrao de espacadores resultante.

Em método de fabricacdo especifico, disco de silica fundido
utilizado para a janela é submetido a limpeza “tipo RCA" modificada em
estacdo de limpeza Umida para remover contaminagdo metalica e organica.
“Limpeza RCA” é padrao da industria desenvolvido pela RCA Company para
remover contaminantes de wafers. O disco de silica € mergulhado por 10 (dez)
minutos em banho a 65 °C contendo NH,OH:H,0,:H,O em razéo 1:1:6. Apds o
enxague do disco por 10 (dez) minutos com agua deionizada, ele € mergulhado
por 10 (dez) minutos em banho a 85 °C contendo 95% (noventa e cinco por
cento) de H»SO,. Ele é enxaguado por 15 (quinze) minutos com agua
deionizada e seco por sopro com nitrogénio. O disco & desidratado em seguida
a vacuo e aquecido e resfriado em atmosfera de nitrogénio seco para
preparagao para deposi¢ao de filme.

Pos-espacadores sido formados utilizando fotorresistente e
fotoferramenta. Fotorresistente apropriado €& o disponivel por meio da
Microchem Incorporated, Newton, Massachusetts como Fotorresistente Tom
Negativo NANO® SU-8 2000. Este resistente com base em epoxi € disponivel
em diversas viscosidades para fiagdo de diferentes faixas de espessura.
Basicamente, o percentual de solvente (ciclopentanona) € ajustado para atingir

a viscosidade correta. Esse fotorresistente contém fotoiniciador e sensibilizador
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que é “discado” para UV linha | de 365 nm.

Utilizando aparelho de fiagao tal como o disponivel por meio da
Headway Research, Inc., Garland, Texas, o fotorresistente € aplicado a
superficie do disco. As condi¢cdes de fiagdo sao determinadas pela altura
desejada do espagador. O resistente € cozido mole utilizando cozimento de
placas quentes de duas etapas sob temperaturas de 65 °C e 95 °C,
respectivamente. O tempo de cozimento depende da espessura da resisténcia.

Os discos resfriados tém imagem formada em seguida sobre
unidade de exposi¢cdo de UV tal como a disponivel por meio da Optical
Associates Inc., San Jose, Califérnia, como Sistema de Exposicédo e
Alinhamento de Mascaras OAl Hybralign® Série 500. O UV € UV linha | de 365
nm. O nivel de poténcia é de § mW/cm?; o tempo de exposigdo depende da
espessura da resisténcia.

Segue-se cozimento pés-exposicdo. Este &€ cozimento de placas
quentes em duas etapas, 65 °C e 95 °C, respectivamente. O tempo de
cozimento depende da espessura da resisténcia. Os discos sao mantidos em
lento resfriamento e s@o revelados por imersao em Revelador SU8 disponivel
por meio da Microchem Incorporated. Este revelador & solvente, PGMEA
(monometil éter acetato de propileno glicol).

Apods a inspecdo, os discos padronizados sao cozidos duros em
forno de laboratério. A temperatura eleva-se para 175 °C, é mantida por 2
(duas) horas e diminuida para a ambiente.

Os espacadores podem também ser formados sobre a superficie
da janela utilizando qualquer outro processo de microfabricagao apropriado.

Em realizagéo alternativa, os elementos espacadores podem ser
formados integralmente sobre a segunda superficie da particdo. Caso folha
base de poliéster de transparéncia de impressora a jato de tinta (com qualquer

revestimento adesivo retirado da superficie frontal), por exemplo, seja utilizada
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para implementar a particéo, a superficie oposta da folha pode exibir superficie
nodular suficiente para manter o espagcamento entre a particdo e a janela. A
transparéncia de impressora a jato de tinta disponivel por meio da Hewlett-
Packard Inc. e vendida como Filme de Transparéncia para Jato de Tinta
Premium modelo HP C3834A é util para este propésito.

Em ainda outra realizagao alternativa, os elementos espacadores
podem ser dispostos no interior da cavidade 54 n&o fixada & janela ou a
particao.

A fim de manter fluxo laminar do liquido através da camara de
amostra 58, é importante que nenhum rompimento de fluxo seja apresentado a
liquido & medida que progride ao longo do trajeto de fluxo 62.

Com este proposito, a passagem de fornecimento de liquido 18, a
passagem de remogao de liquido 19, a regido de transicdo de entrada 64l, a
regido de medigao 64M e a regiao de transicdo de saida 64J sdo todas
configuradas de forma que qualquer seg¢do cruzada tomada em plano
substancialmente perpendicular ao trajeto de fluxo de liquido em qualquer local
ao longo dele exiba substancialmente a mesma area.

Esta construcao € ilustrada na série de vistas em elevagao
exibidas nas Figuras 8 a 11. Estas diversas vistas ilustram a configuragao da
passagem de fornecimento de liquido 18 no interior do corpo 14B da célula de
fluxo (Figura 8), na boca 18M da passagem de fornecimento de liquido 18
(Figura 9), na regido de transi¢cdo de entrada 641 (Figura 10) e na regido de
medicdo 64M (Figura 11). Como a construgdo da célula 10 é simétrica a
configuragéo do trajeto de fluxo 62 na regido de transicao de saida 64J, na
boca 19M da passagem de remocgao de liquido 19 e na passagem de remog¢ao
de liquido 19 & idéntica as configuragbes exibidas na Figura 10, Figura 9 e
Figura 8, respectivamente.

No caso preferido, a passagem de fornecimento de liquido 18 e a
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passagem de remogdo de liquido 19 sao formadas como orificios
substancialmente circulares que se estendem ao longo do corpo 14B. Desta
forma, as se¢des cruzadas através das passagens (tais como Figura 8)
possuem formato circular. Devido a geometria da célula 10, as segdes
cruzadas na boca 18M e 19M das passagens correspondentes 18, 19 nas
regides de transicdo 641 e 64J e na regido de medicao 64M possuem formato
substancialmente retangular (tal como as Figuras 9 a 11). A geometria da
célula é tal que as areas desses planos de segdo cruzada séao
substancialmente iguais. Desta forma, liquido ndo encontra descontinuidade de
fluxo & medida que é bombeado ao longo do trajeto de fluxo 62.

Também se encontra dentro da contemplagdo da presente
invengdo que a passagem de fornecimento de liquido 18 e a passagem de
remogao de liquido 19 podem ser configuradas alternativamente com formato
retangular. Nesta disposi¢ao, cada passagem pode ser formada a partir de
pares frontais de paredes substancialmente planas. As paredes em pelo menos
um par frontal de paredes planas convergem em diregcao ao eixo de passagem
ao longo do comprimento da passagem, de tal forma que area com segao
cruzada uniforme em plano perpendicular ao eixo de passagem seja mantida
em cada ponto ao longo dele.

A Figura 12 é representagdo esquematica que exibe a célula de
fluxo 10 de acordo com a presente invengédo conforme utilizado em sistema
espectrofotométrico indicado de forma geral pelo caractere de referéncia 100
para medir propriedade de fluido em fluxo pressurizado. O fluido podera ser
qualquer fluido liquido ou gasoso cujas propriedades se deseje determinar e
monitorar. Na discussdo do presente, considera-se que as propriedades de
coloragdo de tinta liquida ou tintura estejam sendo determinadas e

monitoradas.

Os componentes do material liquido sdo medidos em recipiente
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102 e combinados por meio da agdo de mistura imposta por lamina de mistura
104. O material liquido é circulado por bomba 108 através de trajeto de fluxo de
reciclagem definido por circuito de tubulagdo 106. No lugar de bomba, fluido
pressurizado (tal como ar pressurizado) pode ser utilizado para mover liquido
de recipiente fechado ao longo do trajeto de fluxo 106. O trajeto de fluxo 106
pode conter uma ou mais aberturas de montagem 108A, 108B fornecidas em
locais previamente determinados ao longo do trajeto de fluxo para fins a serem
descritos.

Em uma disposigéo, a célula de fluxo 10 & conectada ao circuito
de reciclagem 106 por meio de linha de conexdo de entrada 110 e linha de
conexdo de saida 112. As linhas de conexao 110 e 112 sao recebidas,
respectivamente, pelos encaixes 18F e 19F fornecidos na célula 10 (Figura 1).
Sensores de pressao correspondentes 114 e 116 podem ser fornecidos para
monitorar a presséo nas linhas de conexao 110 e 112.

A medida que o liquido flui através da camara de amostra de
liquido 64, ele é interrogado por espectrofotémetro 118. O espectrofotometro
opera para dirigir radiagdo de interrogagéo para o fluido que flui através da
camara de amostra da célula e reagir a radiagdo de interrogacéao refletida de
fluido para produzir sinal elétrico representativo de uma de suas propriedades.
Se desejado, o espectrofotdmetro pode ser disposto de forma que utilize trés
diregdes de medigdo, conforme descrito na Patente Norte-Americana n°
4.479.718 (Alman), atribuida ao cessionario da presente invengéo.

O espectrofotdmetro especifico utilizado depende da natureza da
amostra de liquido sendo medida. Para a medigéo de coloragao de liquidos que
contenham pigmentos de efeito, o espectrofotbmetro preferido pode ser
disposto de forma que varios (dois ou mais) detectores sejam posicionados em
diversos angulos correspondentes com relacdo ao raio refletido de forma

especular. Cada detector & posicionado:
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1. dentro do plano definido pelo raio de iluminacao e pelo raio
refletido de forma especular (denominado a seguir plano de iluminag&o); ou

2. fora do mencionado plano em diversas diregdes azimutais
correspondentes com relagdo ao mencionado plano e em diversos angulos de
deélinagéo previamente determinados correspondentes com relagdo ao plano
de fluxo de amostra através da camara de fluxo de amostra.

No dltimo caso, o espectrofotbmetro seria
gonioespectrofotémetro. Como exemplo do anterior, na medigao de liquidos
que contém pigmentos metalicos, espectrofotdmetro que possui detectores em
trés direcdes de medigao conforme acima, conforme descrito na Patente Norte-
Americana n° 4.479.718 (Alman), atribuida ao cessionario da presente
invengéao, pode ser utilizado.

Informacgdes adicionais de coloragdo podem ser obtidas por meio
de orientacéo da célula de fluxo 10, descrita no presente, de forma que possam
ser feitas medigdes, em que a diregao de fluxo através da célula € inclinada em
qualquer angulo azimutal arbitrario com relagdo ao plano de iluminagao
descrito acima.

Também se considera que o espectrofotdmetro 118 tenha sido
calibrado por meio de procedimento de calibragem offline apropriado ou de
interrogacgéo da superficie da placa de medigao (caso fornecida).

A Figura 13A é diagrama de raio, similar a Figura 1, que ilustra a
operagdo Otica da célula de fluxo de acordo com a presente invengao. Raio
incidente R de radiagdo de interrogagdo em comprimento de onda previamente
determinado propaga-se em diregéo a superficie externa 20E da janela 20. O
material da janela 20 possui indice de refracdo que é maior que o indice do
meio em volta da célula. Mediante choque na superficie 20E, a disparidade de
indices de refragéo entre o meio acima da janela e o material da janela produz

raio refratado R’. O raio refratado R’ propaga-se através da janela até que
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encontre a superficie interna 20| da janela. A medida que o raio sai da janela, a
disparidade de indices de refragdo entre o material da janela e o material no
interior da cavidade 54 causa nova refracédo do raio. Para minimizar os efeitos
da retracao, é preferivel que o meio M e o material no interior da cavidade 54
sejam idénticos (tal como ar ambiente). O raio refratado resultante propaga-se
em seguida em direg@o a particao 50 com o mesmo angulo de inclinagao para
o eixo 10A do raio R.

O raio R propaga-se através da cavidade 54 em diregcdo a
superficie 50A da particdo 50. O raio R é refratado pelo material da particao 50.
O raio refratado R” sai da superficie 50B e interage com o material liquido na
camara de amostra 58.

Caso o raio R” encontre particula de pigmento ou outra entidade
de difusao no liquido, o raio R” sera refletido de forma especular e difundido de
forma difusa, similar a interac@o que ocorre no local de difuséo X na Figura 1. A
radiacado refletida de forma especular sairda da superficie superior 50A da
particdo e propagar-se-a através da cavidade 54 em dire¢ao a janela 20.

Caso a dimensao da cavidade 54 seja dimensionada de forma a
evitar que a radiacéo difundida de forma difusa acople-se de forma esvaecida a
janela 2, a radiagéo difundida de forma difusa sofrera reflexao interna total na
particdo. Devido a espessura “t’ da particdo (com relacao a espessura da
janela), existe distancia lateral suficiente D ao longo do plano da particao para
que a radiacdo refletida internamente sofra quantidade estatisticamente
significativa de difusées secundarias. A probabilidade de nova difusao da
radiagdo em angulo menor que o angulo critico da interface entre a particao e o
material de cavidade aumenta. Desta forma, a probabilidade de saida de
propor¢ao maior da energia totalmente refletida internamente pela janela 20
aumenta.

Selegéo apropriada da dimensao 54D do espago entre a janela 20



10

15

20

25

30

e a particdo 50 para evitar que a luz na partigao se acople de forma esvaecida
a janela aumenta, portanto, a quantidade de radiacao difundida de forma difusa
que sera colhida p'elo detector. A janela e a particao devem ser mantidas
separadas em dimensao suficiente 54D de forma a evitar que ocorra frustragao
da reflexao interna total no interior da particdo. Este ultimo efeito, denominado
reflexdo interna total frustrada, na realidade € o vazamento do campo elétrico
da radiagao que é totalmente refletida internamente na particao para o material
de janela e ocorre quando os dois materiais com indices de refragcdo similares
encontram-se em contato préoximo a intimo, até o ponto em que as suas
superficies justapostas correspondentes sdo separadas por distancia menor
que pequeno multiplo da profundidade de penetragao, /, da radiagao para o
meio mais raro (neste caso, 0 espago entre a particdo e a janela), ou a
distancia necessaria para que a amplitude de onda esvaecida caia para 1/e do
seu valor no meio mais raro. Esta profundidade de penetracao, /, € regida pela

relagao:
Acosd,

2
27Z71gap J[(npnrtﬂ% )Sm 0" ] -1
gap

- A € o comprimento de onda maximo da luz;

] =

em que:

- Npartigio € O indice de refragéo da partigao;

- Nespaco € O indice de refracdo do espago entre a particéo e a
janela; e

- 6y, € o angulo de incidéncia dos raios de luz totalmente
refletores internamente no interior da particdo com relacao ao normal para a
interface entre a particao e o espaco.

Regra geral para garantir a manutengiao de distancia suficiente

entre dois meios densos separados por meio mais raro, de forma a evitar
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reflexao interna total frustrada, é a separagdo dos dois meios densos em
dimensao 54D que nao € menor que 3 (trés) vezes o comprimento de onda de
interrogacdo maximo.

Com relagao agora a dimenséo de espessura “t” da particao 50, €
importante que essa dimensdo de espessura seja razoavelmente fina. Para
responder a questao de quéo fina deve ser, € importante relembrar a questao
por qué janela relativamente espessa com indice de refracao proximo do indice
do material sendo medido rompe a luz, de forma que o detector represente
erroneamente a cor verdadeira do material que observaria caso nenhuma
janela estivesse presente e caso estivesse observando a superficie livre do
material. Conforme indicado acima com relagao a discussao da Figura 1, as
razées sao que:

1. alguma luz escapa através das extremidades de janela, de
forma a reduzir a claridade do objeto conforme observado pelo detector, pois
alguma radiagado nunca o atinge; e

2. a janela brilha devido a difusdo de desvio das extremidades
da janela, de forma a elevar o fundo ou a linha base do espectro de reflexao
detectado.

Estes dois fendmenos sao reduzidos caso particdo seja interposta
entre a janela e o material sendo medido e se, no interior da particao, evitar-se
de alguma forma que a luz escape do campo de viséo F do detector, conforme
exibido na Figura 13A. Na discussdo que se segue, considera-se que a
dimensao lateral do campo de visdo F do detector € menor que a dimenséo
lateral da particao, Dp.

A fim de conseguir isso, estabelecendo-se que parte da luz
difundida de forma difusa do material sendo medido sofre reflexao interna total
no interior da particdo, deve-se assegurar que a distancia lateral D atravessada

por qualquer dado raio difundido no interior da particdo antes da nova
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emergéncia, definida como na Figura 13A, seja menor que F/2.

Com referéncia a Figura 13B, observa-se que a distancia total D
atravessada por raio difundido de forma difusa e totalmente refletido
internamente é composta de varios segmentos, d4, dz etc. ou d;, de forma geral,
devido ao fato de que o mencionado raio pode difundir-se em diferentes
angulos 6,1, 842 etc., ou 6, em geral, na superficie 50B nos diferentes pontos
de contato com o material sendo medido. Os angulos 6,;, conforme indicado
acima, $30 os angulos de difusdo de raio que se difunde em diregdo angular
maior que o angulo critico 6. com relagdo ao sistema normal para a interface
entre particdo e cavidade de ar na superficie 50A, pois considera-se que o raio
em analise é totalmente refletivo internamente. Agora 6., angulo critico para a

interface entre particéo e cavidade de ar, € definido conforme segue:

. n
sin 9«: ~___ &P

n__ .. 0.<6,< 77
tit 2
partition co

Caso o raio realize m ricocheteios no interior da particao, sendo
totalmente refletido internamente sobre cada ricocheteio exceto pelo m°,
mediante o qual emerge novamente através da superficie superior 50A da
particdo 50, a distancia total D trafegada na diregéo transversal ao longo da

dimenséao lateral da particao & fornecida por:

D=d, +d, +..+d, =>d,
1

A partir de consideragbes geométricas, d; até dm, exclusive,
podem ser calculados a partir da dimensédo de espessura de particao t e do
angulo de difusao 6,; como:

d; = 2t tan 6

Considerando que, apdés o m° ricocheteio, o raio emerge

novamente através da superficie 50A, dm, possui, portanto, valor minimo de O e

valor maximo fornecido por:
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dm max = t tan ec
Desta forma, o critério para a espessura da particao pode agora

ser melhor definido como:
m-1
= F
D ‘(ZtZtaneu,J+ttan9m <E/

ou

F
t S ‘m—l A
[22 tan eu,.) +tand,,
1

Considerando que o campo de visdo F & definido pelo fabricante
do espectrofotdmetro, a espessura maxima t da particdo pode ser encontrada
minimizando-se o lado direito da inequagao e, portanto, maximizando-se o
denominador da expresséo acima. Obviamente, se todos os Oy até I1/2 e O =
0., o denominador tende para o infinito e t vai a 0, o que apenas afirma que
medicao de superficie livre capturaria toda a luz possivel.

Em termos praticos, entretanto, caso se deseje reter a amostra
em sistema fechado, a questdao pode ser em termos do percentual da luz
difundida de forma difusa que se deseje capturar. Presume-se que luz
difundida de forma especular venha a emergir novamente da superficie 50A
apos o primeiro encontro de difusdo, pois o seu angulo de difusdo €& 6, o
angulo de refragao na partigdo, que é por definicdo menor que 6.

Para a luz difundida de forma difusa, portanto, considera-se que a
amostra medida é difusor Lambertian e, desta forma, todos os &ngulos de
difusdo sao igualmente provaveis e, em cenario do pior caso no qual a
distancia lateral maxima, d;, por encontro de difusdo com a superficie 50B &
prejudicada pelo raio de difusao/reflexdo interna, do ponto de vista pratico,
portanto, definir 6,; todos iguais a alto percentual do seu valor maximo possivel
de T2 que & denominado no presente Oymax € definir 6m = 6., a fim de

maximizar o denominador da inequagéo para “t” acima, mas sem que ele se



10

15

34

aproxime do infinito. A expressao para “t” torna-se, portanto:

' F
(Zﬁtm&m)ﬂmg @(m-1)tang, ,, +tan8,)
. .

ou, utilizando a definicao do angulo critico:

%

<
2(m — l)tan(p EJ +tan| sin™ —&2_
2 npam'lioa

em que p é percentual proximo de 90% a 100%.

Para determinar qual valor de m, numero de difusdes no interior
da particao, devera ser utilizado na expresséo acima, necessita-se considerar a
probabilidade de que raio, ao encontrar-se com centro de difusao na fronteira
50B, difunda-se em a&ngulo maior que o angulo critico contra a probabilidade de
que o mencionado raio difunda-se em &ngulo menor que o angulo critico.
Novamente, caso se considere o material medido como sendo difusor
Lambertian, difusdo de forma difusa devera ser isotropica e, portanto, todos os
angulos sao igualmente provaveis. Sendo este o caso, portanto, a
probabilidade, P (8, = 6.) de raio difundir-se em angulo maior que o angulo
critico para a interface entre particdo e cavidade de ar em centro de difusao i €

fornecida por:

wi =

z ¥4
2de (__gc)
PO >ec)=—;—=2————3(£-9)

De forma similar, a probabilidade P (6, = 6¢) de raio difundir-se em

angulo menor que o angulo critico acima é:

fde

Portanto, a probabilidade de raio ser emergente em superficie

‘do
Pguisec)zf; =i=_2~(0c)
T 7
2

50A da particho apés m eventos de difusdo €& apenas a soma das

probabilidades combinadas de:
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1. probabilidade de difusdo do raio em angulo maior que o
~ angulo critico para m-1 eventos de difusao; e
2. probabilidade de difusdo do raio em angulo menor que o
angulo critico no m® evento de difusao;

5 ou, matematicamente:

R0 <0)=3 PO, s6.)JPE. 20"

i=]
ou
2 m 2 T -1 2 m 2 -l
P6,.<6.)=%6, —(——9) =20 2l Z_
)n%:[n2° n°§n26°
Realizando-se a adigéo, isso & reduzido para:

G- ]

P,(6..<6,)==6,
EEC|

Esta expressao pode ser invertida em seguida para solucionar m,

dado percentual desejado da luz, Pm (6m < 6c) que emerge novamente apés m

10 eventos de difusdo e é recolhido pelo detector. Temos:

2., sec)[ —%(g—ec)]

logql-

A partir dessas expressoes, portanto, a espessura maxima “t” da
particdo pode ser estimada realizando-se algumas consideragdes. Caso se
considere em primeiro lugar, por exemplo, que o espago € composto de ar,
Nespago = 1. Além disso, caso se considere material de poliéster para a particao,

15 Nparticao = 1,65 e 6¢ torna-se 37,3°. Por fim, caso se deseje recolher 90% da luz,

P = 0,9 e m, o nimero de ricocheteios necessarios para atingir isso, torna-se:
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em que se reconhece que os fatores que comegam com 2/I1 s&o
na verdade razdes de angulos, em que os angulos foram convertidos em
unidades de graus. Campo comum de observacao para espectrofotdmetros de
reflexao é F = 0,5". Considerando-se ainda que, em cada evento de difusao, o
angulo de difusdo é 90% de p/2 para distancia lateral maxima atravessada por
evento de difusdo, pode-se substituir este resultado na expressao acima para t

e obter:
0.5"
2

e 1)tan{0.9x90° )+ tan(37.31° ))

= 0.00589"

A Figura 14 ilustra ainda outra realizagéo alternativa de célula de
fluxo de acordo com a presente invengao. Nesta realizagado, a cobertura 16 é
equipada com apenas um canal de fluxo de entrada de fluido pressurizado 70 e
pelo menos um canal de fluxo de saida de fluido pressurizado 72. Cada um dos
canais de fluxo de entrada e de saida comunica-se com a cavidade de ar 54.

Bomba 80 é conectada em circuito fluido com os canais de fluxo
de entrada e fluxo de saida 70 e 72, respectivamente. A bomba 80 & controlada
por controlador de bomba 82. O controlador 82 gera sinal de controle de bomba
de acordo com os valores de pressdo nas linhas de conexao 110, 112 (Figura
11), conforme monitorado pelos sensores de presséao 114, 116.

Os canais de fluxo de entrada e fluxo de saida 70, 72,
respectivamente, sdo dimensionados para passar fluido pressurizado através
da cavidade de ar 54, de tal forma que, durante o uso, o relacionamento
espacgado entre a particéo e a janela seja mantido.

Dever-se-a também apreciar que, em alternativa a presente
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realizacao, a janela pode ser omitida e a lente do espectrofotdmetro pode servir
efetivamente de fronteira superior da cavidade 54. Neste caso, expediente
apropriado é fornecido para montar o fotémetro ao corpo da célula de fluxo.

' A presente invengao pode também ser implementada na forma de
aparelho de sonda 150, em comparagdo com a célula de fluxo descrita
anteriormente.

Conforme exibido nas Figuras 15A e 15B, a sonda 150 de acordo
com este aspecto da presente invengdo compreende membro de abrigo 154
que possui janela 20 transparente para radiagao de interrogagdo montada em
primeira de suas extremidades. O abrigo 154 assume preferencialmente a
forma de membro tubular geralmente alongado. A se¢do cruzada do abrigo
pode assumir qualquer configuragao conveniente. O lado externo do abrigo €
rosqueado sobre parte do seu comprimento, como em 159, por meio do qué a
sonda 150 pode ser montada no interior das aberturas de montagem 108A e
108B (Figura 12). Outras disposicbes de montagem apropriadas podem ser
utilizadas.

Radiagcdo de interrogagcdo & conduzida em direcao a janela e
radiacao refletida que sai da janela por um ou mais feixes de fibras 156A até
156D (nas figuras, a fibra 156D estende-se através do centro do abrigo 154
enquanto as fibras 156A até 156C sdo dispostas em conjunto sobre o interior
do abrigo; outras disposi¢cbes apropriadas podem também ser utilizadas). Cada
fibra pode ser fixada no interior do abrigo 154 por grampo apropriado 158.
Disposicoes alternativas de condugéo de radiagéo de e para a janela, tais como
espelhos internos, podem ser fornecidas.

Particao 50 que é transparente para a radiagéo de interrogacgéo €
montada na extremidade do abrigo 154 em relacionamento espag¢ado para a
janela 20. A particao 50 possui primeira superficie e segunda superficie sobre

ela. A primeira superficie 50A da parti¢ao fica de frente para a janela 20 e com
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ela coopera para definir cavidade entre elas 54. O espagamento entre a
particao 50 e a janela 20 é tal que se evita que a radiag&o refletida por liquido
disposto em contato com a segunda superficie 50B da particdo acople-se de
forma esvaecida a janela, de tal forma que a radiagao refletida sofra reflexéo
interna total na particao 50 e nao na janela.

Durante o uéo, novamente com referéncia a Figura 12, a sonda
150 pode ser montada nas aberturas 108A e/ou 108B (ou em qualquer outro
local conveniente no trajeto de fluxo) utilizando as roscas externas 159. Como
no caso da célula de fluxo, radiagdo de interrogacdo de fonte apropriada &
conduzida em direcdo a janela. A radiagdo incidente & conduzida para
espectrofotometro de modo de reflexao.

EXEMPLO

A prevencao da ruptura da luz e as melhorias correspondentes de
cromo e sensibilidade de coloragédo geradas por célula de fluxo de acordo com
a presente invencao podem ser compreendidas a partir do Exemplo a seguir.

A amostra 1 foi tintura laranja disponivel por meio da E. |. du Pont
de Nemours and Co., Wilmington, Delaware, na forma de Tintura 853J
misturada com quantidade apropriada de base de mistura branca para gerar
informacdes de espectro total. A amostra 2 foi a mesma tintura laranja que
recebeu 0,32% de corante preto dessaturante disponivel por meio da E. |. du
Pont de Nemours and Co., Wilmington, Delaware, na forma de Tintura 806J.

Medicbes de reflexdo contra comprimento de onda para as duas
amostras de liquidos, Amostra 1 e Amostra 2, foram realizadas utilizando cada
um dentre trés instrumentos, o Instrumento de Referéncia, Instrumento
Comparativo do Estado da Técnica e o Instrumento da Invengéo.

O Instrumento de Referéncia foi sistema de disco giratorio
geralmente conforme descrito na Patente Alema n°® DE 25 25 701. As Amostras

de Liquido 1 e 2 foram aplicadas separadamente utilizando recipiente com
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orificios sobre a superficie de disco giratério e foram realizadas medi¢des da
superficie livre da reflexao. As medigbes de reflexao desse instrumento foram
selecionadas como padrao de referéncia, pois apresentam mais de perto a
aparéncia de coloragdo da amostra conforme observado pelo olho humano.
Medicées da superficie livre Umida aproximam-se das disponiveis utilizando
método de medicdo de superficie livre seca descrito no capitulo de
Antecedentes da Invengao do presente pedido.

O Instrumento de Comparagao do estado da técnica foi sistema
celular de fluxo fechado geralmente conforme descrito na Patente Norte-
Americana n° 4.511.251 (Falcoff et al). As amostras de liquidos 1 e 2 foram
bombeadas através da célula de fluxo. Devido a construcao da célula, cada
amostra de liquido encontrava-se em contato intimo com a janela da célula a
medida que a amostra passava através dela.

O Instrumento da Invencao foi célula de fluxo fechado que possui
particdo de acordo com a presente invengéo, substancialmente conforme
descrito no presente e ilustrado nas Figuras 2a 7.

Para cada instrumento, valores de reflexdo para cada amostra de
liquido foram medidos utilizando espectrofotéometro modelo MA90BR disponivel
por meio da X-Rite, Incorporated, Grandville, Michigan.

Os valores CIELab76 L, a, b para cada conjunto de medigdes
foram calculados utilizando os espectros de reflexdo. Cromo (C*3p) foi calculado
utilizando formalismo CIELab76: (C*s = [a*2 + b*?]").

Também foram calculadas alteragdes AL, Aa e Ab entre os valores
de reflexdao medidos para as Amostras 1 e 2 com cada instrumento.

Todos os resultados medidos e calculados encontram-se
descritos na Tabela a seguir. Plotagem da reflexdao contra plotagem de
comprimento de onda para a Amostra 1 conforme medido com cada

instrumento é ilustrada graficamente na Figura 16.
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TABELA
nm Instr. de Instr. de Instr. de Instr. de Instr. da Instr. da
referéncia referéncia comp. do comp. do invengao invengao
estado da estado da
técnica técnica
Amostra 1 Amostra2 | Amostra1 | Amostra 2 Amostra 1 Amostra 2
400 0,0953 0,0953 0,1504 0,1507 0,1239 0,1244
410 0,1059 0,1058 0,1662 0,1665 0,1330 0,1337
420 0,1094 0,1094 0,1719 0,1720 0,1354 0,1358
430 0,1112 0,1112 0,1738 0,1736 0,1363 0,1366
440 0,1123 0,1123 0,1744 0,1742 0,1366 . 0,1372
450 0,1122 0,1121 0,1749 0,1747 0,1361 0,1366
460 0,1119 0,1120 0,1733 0,1734 0,1351 0,1357
470 0,1121 0,1122 0,1726 0,1726 0,1346 0,1354
480 0,1126 0,1128 0,1734 0,1731 0,1347 0,1354
490 0,1143 0,1143 0,1750 0,1748 0,1355 0,1361
500 0,1169 0,1168 0,1773 0,1772 0,1375 0,1380
510 0,1208 0,1208 0,1816 0,1813 0,1412 0,1419
520 0,1282 0,1283 0,1905 0,1899 0,1478 0,1487
530 0,1406 0,1409 0,2046 0,2040 0,1596 0,1604
540 0,1586 0,1586 0,2232 0,2230 0,1760 0,1766
550 0,1852 0,1852 0,2520 0,2514 0,2004 0,2010
560 0,2301 0,2298 0,2990 0,2976 0,2417 0,2425
570 0,3013 0,3002 0,3693 0,3676 0,3078 0,3085
580 0,3971 0,3937 0,4579 0,4542 0,3991 0,3980
580 0,5135 0,5042 0,5593 0,5529 0,5155 0,5087
600 0,6307 0,6143 0,6543 0,6434 0,6377 0,6221
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nm Instr. de Instr. de Instr. de Instr. de Instr. da Instr. da
referéncia referéncia comp. do comp. do invencao invengao
estado da estado da
técnica técnica

610 0,7301 0,7057 0,7335 0,7146 0,7410 0,7141
620 0,7977 0,7644 0,7853 0,7580 0,8049 0,7697
630 0,8390 0,7929 0,8093 0,7786 0,8364 0,7976
640 0,8645 0,8075 0,8178 0,7856 0,8510 0,8106
650 0,8797 0,8172 0,8227 0,7894 0,8584 0,8169
660 0,8908 0,8254 0,8260 0,7915 0,8626 0,8204
670 0,8989 0,8341 0,8287 0,7927 0,8649 0,8222
680 0,9065 0,8425 0,8308 0,7931 0,8667 0,8235
690 0,9160 0,8499 0,8319 0,7927 0,8695 0,8256
700 0,9273 0,8574 0,8325 0,7918 0,8731 0,8283

L 62,12 61,57 66,23 65,86 63,16 62,75

a 43,79 42,13 35,86 34,81 41,78 40,25

b 38,18 37,24 30,09 29,47 33,61 32,76
Chr 58,10 56,23 46,81 45,61 53,62 51,90
AL -0,55 -0,37 -0,41
Aa -1,66 -1,05 -1,52
Ab -0,95 -0,62 -0,85

DiscussAO:

Na regiao azul do espectro de medicao (400 a 500 nm), o
Instrumento Comparativo do Estado da Técnica exibe valores de reflexao

elevados em comparagao com o Instrumento de Referéncia e o Instrumento da
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Invengéo. Por outro lado, na regido vermelha do espectro de medigao (600 a
700 nm), os valores produzidos pelo Instrumento Comparativo do Estado da
Técnica estavam abaixo do Instrumento de Referéncia e do Instrumento da
Invencao. Acredita-se que a linha base de reflexdo aumentada na regiado azul e
o pico de reflexdo reduzido na regido vermelha sejam atribuiveis a ruptura e
perda de energia luminosa da janela, conforme discutido nos Antecedentes da
invencao.

O valor de cromo para o Instrumento de Referéncia foi de 58,10,
enquanto o valor de cromo para o Instrumento Comparativo do Estado da
Técnica foi de 46,81 e o valor de cromo para o Instrumento da Invengao foi de
53,62. Com referéncia a Tabela, a diferenga entre o cromo medido com o
Instrumento do Estado da Técnica e o instrumento de referéncia é de 11,29. A
diferenca entre o cromo medido com o Instrumento da Invengcado e o
Instrumento de Referéncia é de 4,48. A melhoria pode ser medida tomando-se
a diferenga das duas diferengas, que é de 6,81. Portanto, a melhoria relativa &
de apenas 6,81/11,29, ou cerca de 60%. Desta forma, o Instrumento da
Invencao forneceu melhoria significativa sobre o Instrumento Comparativo do
Estado da Técnica.

Comparacéao das alteragées Aa e Ab revela que o Instrumento da
Invengao também fornece sensibilidade a coloragéao significativamente melhor
em comparagéo com o Instrumento Comparativo do Estado da Técnica.

O Instrumento de Referéncia registrou as alteragdes Aa e Ab entre
a Amostra 1 e a Amostra 2 de -1,66 e -0,95, respectivamente. O Instrumento do
Estado da Técnica registrou Aa de -1,05 e Ab de -0,62, enquanto o Instrumento
da Invengdo registrou Aa de -152 e Ab de -0,85. Para determinar a
sensibilidade dos Instrumentos do Estado da Técnica e da Invengao, somente
é necessario calcular o percentual da alteragao total registrada pelo

Instrumento de Referéncia pelo Instrumento do Estado da Técnica e pelo
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Instrumento da Invencgao. Isso pode ser realizado por meio da formagéo das
razbes para Aa e Ab para cada instrumento com relagdo ao Instrumento de
Referéncia. Assim:

Aa Instrumento do Estado da Técnica 1,05/1,66 = 63%-

Instrumento da Invencao 1,52/1,66 = 91%

Ab Instrumento do Estado da Técnica 0,62/0,95 = 66%

Instrumento da Invencgao 0,85/0,95 = 89%

Para Aa e Ab, o Instrumento da Invengéo registrou cerca de 90%
da sensibilidade a mudanga de coloragdo da medicdo de superficie livre,
enquanto o Instrumento Comparativo do Estado da Técnica exibiu menos de
63% e 66% de sensibilidade, respectivamente.

A partir do acima, pode-se apreciar que a célula de fluxo de
acordo com a presente invencao fornece vantagens significativas sobre os
sistemas do estado da técnica.

A presente invencgéo evita o problema de medigao apresentado
quando janela da célula encontra-se em contato intimo com o liquido sendo
testado. Utilizando particdo que seja suficientemente fina para reduzir a ruptura
da luz e conseqilente perda de cromo para confinar a amostra de liquido
pressurizado, a presente invengao facilita a medigao da coloragdo por meio de
espectroscopia de reflexao de liquidos itmidos em sistema fechado que produz
resultados aceitavelmente consistentes e prevé com confiabilidade que as
leituras Umidas também coincidirao com o padrao no seco.

A presencga dos espagadores ou do fluido pressurizado atras da
particao fornece resisténcia suficiente para evitar arqueamento que pode
ocorrer quando a amostra encontra-se sob pressao. Desta forma, a presente
invengao soluciona o problema aparentemente contraditorio de resisténcia
(espessura) contra perda de cromo que acompanha o uso de sistema com

janelas.
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Fornecendo os revestimentos de material fluoropolimérico, a
célula pode ser limpa rapidamente (em até 1 ou 2 (um a dois) minutos), de
forma que o tempo de ciclo da medigao seja extremamente pequeno em
comparagao com alteragdes de processo.

Como a realizagéao de célula de fluxo ou a realizagédo de sonda de
acordo com a presente invengdo pode ser interposta no trajeto de fluxo de
liquido pressurizado, o fornecimento de amostra em teste pode ser realizado
rapida e facilmente. Isso permite que medigbes de coloragao possam ser
realizadas rapidamente.

Além disso, como a sonda ou célula de fluxo pode operar dentro
dos limites de sistema fechado, a célula e sonda pode ser colocada sobre piso
de fabrica em ambiente que pode conter atmosfera explosiva.

Os técnicos no assunto, detendo o beneficio dos ensinamentos da
presente invengdo conforme indicado acima, podem efetuar numerosas
modificacées. Essas modificagbes devem ser consideradas dentro da
contemplacdo da presente invengdo conforme definido pelas reivindicagdes

anexas.
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REIVINDICACOES

1. SONDA PARA MEDICAO DE PROPRIEDADE DE

LiQUIDO, em teste utilizando radiagao de interrogagdo em comprimento de
onda previamente determinado, em que a sonda compreende:

membro de abrigo que possui janela transparente para radiagao
de interrogagdo montada em sua primeira extremidade;

particdo transparente para radiagédo de interrogagao montada em
relacionamento espacgado para a janela;

em que a particdo possui primeira superficie € segunda superficie
sobre ela, a primeira superficie da particéo fica de frente para a janela;

em que a particdo é disposta de forma que a primeira superficie
da particdo e a janela cooperam para definir cavidade entre elas;

em que o espagamento entre a particéo e a janela € tal que evita
que a radiagdo refletida por liquido disposto em contato com a segunda
superficie da particdo acople-se de forma esvaecida a janela, de tal forma que
a radiacao refletida sofra reflexao interna total na particdo e nao na janela.

2. SONDA, de acordo com a reivindicagao 1, em que o
espacamento & de nao menos de 3 (trés) vezes o comprimento de onda
previamente determinado da radiagéo de interrogacao.

3. SONDA, de acordo com a reivindicagdo 1, em que a sonda
compreende adicionalmente uma série de elementos espacgadores dispostos na
cavidade e que se estendem entre a segunda superficie da particdo e a janela
e os elementos espagadores sdao dimensionados para manter o espagamento
entre a particao e a janela.

4, SONDA, de acordo com a reivindicagdo 3, em que Os
elementos espagadores sao fixados a janela.

5. SONDA, de acordo com a reivindicagéo 3, em que a janela

possui uma série de tragos similares a postes formados sobre a sua superficie,
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em que cada trago similar a poste estende-se da janela em direcao a particao,
por meio do qué definem elemento espagador, em que cada trago similar a
poste possui eixo através dele;

em que a dimensao média de cada trago similar a poste medido
em plano perpendicular ao seu eixo é de cerca de 1 (um) mil;

em que cada trago similar a poste & separado de trago similar a
poste adjacente em distancia média de nao menos de 10 (dez) vezes a
dimensao média.

6. SONDA, de acordo com a reivindicagdo 5, em que Os
tracos similares a postes formam conjunto regular sobre a superficie da janela.

7. SONDA, de acordo com a reivindicagéao 3, em que a janela
possui uma série de tragos nodulares formados sobre a sua superficie, em que
cada traco nodular estende-se da janela em direcao a particao, de forma a
definir elemento espacgador,;

em que cada trago nodular possui dimensdo media de cerca de 1
(um) mil;

em que cada trago nodular é separado de trago nodular adjacente
em distancia média de ndo menos de 10 (dez) vezes a dimensao media.

8. SONDA, de acordo com a reivindicagdo 3, em que o0s
tracos nodulares formam conjunto aleatério sobre a superficie da janela.

9. SONDA, de acordo com a reivindicagdo 3, em que a
particdo € membro substancialmente plano que possui espessura maxima, em
que a espessura maxima é tal que a propagagao de radiagao devido a reflexao
interna total no interior da particdo & minimizada,

por meio do qué substancialmente toda a radiacao refletida pelo
fluido sendo medido sai da particdo dentro de distancia lateral previamente
determinada ao longo do plano da partigao.

10. SONDA, de acordo com a reivindicagdo 9, em que a
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particdo possui espessura minima na faixa de 0,127 a 0,254 mm.

11. SONDA, de acordo com a reivindicagdo 1, em que a
particdo possui espessura maxima na faixa de 0,127 a 0,254 mm.

12. SONDA, de acordo com a reivindicagao 9, em que a
primeira superficie da partigdo possui tragos encrespados irregulares sobre ela,
em que os tragos encrespados irregulares sobre a particao estendem-se em
direcao a janela, de forma a definir os elementos espagadores.

13. SONDA, de acordo com a reivindicagdo 1, em que a
particdo € membrana de polimero flexivel.

14. SONDA, de acordo com a reivindicacédo 4, em que a janela
possui superficie sobre ela que possui area previamente determinada e em que
os elementos espagadores cobrem nao mais de 3% a 10% (trés por cento a
dez por cento) da area da superficie da janela.

156. SONDA, de acordo com a reivindicagcdo 14, em que o0s
elementos espagadores cobrem n&o mais de cerca de 5% (cinco por cento) da

area da superficie da janela.
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, RESuUMO
“SONDA PARA MEDI(;AO DE PROPRIEDADE DE LIQUIDO”
Sonda para medir proprledade de |lC|U|d0 em teste utilizando
rad|a<;ao de mterrogagao em comprlmento de 6nda prewamente determmado

mclm ‘membro de abrigo que possui. Janela transparente a radlagao de

|nterroga9ao monta&a '‘em sua prlmelra extremldade Partlgao transparente a

radlagao de mterrogagao é montada em relagao espagada para’ a ;anela A

partl(;ao e a janela cooperam para- defnlr cavidade de ar entre elas. O

espagamento entre a partugao e a janela é taI que se evita o aCOplamento

esvaecndo de radlac;ao refletida por liquido dlsposto em contato com a segunda

- superﬂcne da particao a janela de forma que a radlagao refletida sofra reﬂexao

interna total na particao e nao na janela.
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