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Influéncia do campo elétrico na taxa de ataque de fibras
especiais

7.1.
Introducéo

Lesche et al. (1997) demonstraram que a taxa de ataque de vidros de silica
com &cido fluoridrico (HF) de concentraciao de 40% ¢ alterada na presenca de um
campo elétrico da ordem de 20 MV/m. Este resultado tem sido extensivamente
aplicado na técnica de medigdes interferométricas durante ataque com HF de
amostras de vidros polarizados. No entanto, os campos presentes em vidros
polarizados sdo maiores que os analisados em Lesche et al, tornando-se
importante verificar experimentalmente a validade destes resultados para campos
elétricos maiores que 20 MV/m. Com este propdsito, neste capitulo descrevemos
resultados de medic¢des realizadas para o estudo da influéncia do campo elétrico
na taxa de ataque de HF nas fibras especiais.

A metodologia deste trabalho se baseia na constru¢do de uma curva de
calibracdo que relaciona a taxa de ataque com dacido fluoridrico em fibras
especiais (ACREO) niao polarizadas, com o campo elétrico aplicado nestas fibras.
Os resultados apresentados neste capitulo sdo preliminares, porém, parecem
comprovar que a taxa de ataque de HF em fibras opticas t€ém uma dependéncia

linear com altos campos elétricos.

7.2.
Fibra utilizada, equipamento e montagem da experiéncia

A fibra F020607-1 (ACREO/Suécia) utilizada nesta experiéncia foi uma
fibra capilar (oca) de 125 um de didmetro externo com um buraco no centro de 25
um de didmetro. E importante observar que esta fibra ndo possui niicleo como as

fibras Opticas padrao utilizadas em telecomunicagdes. A fibra capilar ¢ mostrada

na figura 61.
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Figura 61 - Fibra capilar (ACREO/Suécia) F020607-1. O diametro externo da fibra é de
125 um e do buraco é de 25 um.

A liga metalica utilizada como eletrodo inserido no buraco da fibra capilar
foi uma liga de BiSn. As especificagdes desta liga metalica e a técnica de inser¢ao
da mesma sdo descritas no capitulo 8.

Para aplicar o campo elétrico dc nas fibras, foram usadas as duas fontes de
alta tensdo mostradas na figura 62, uma fonte BELTRAN de tensdo positiva (de 0
kV a 20 kV) e uma fonte FUG de duas polaridades (de -10 kV a 10 kV), que foi

usada para aplicar as tensdes negativas.

Figura 62 - Fonte de alta tensdo BELTRAN 915 de 0 kV a 20 kV (esquerda) e fonte de
alta tens@o FUG de dupla polaridade de -10 kV a 10 kV (direita).
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Um divisor de tensdo, mostrado na figura 63, permitiu a aplicacdo das
tensdes negativas e positivas nas fibras. Nos primeiros experimentos, as tensdes
aplicadas foram: +0,99 kV, +1,98 kV, +2,99 kV no lado positivo e -0,997 kV,
1,98 kV e -2,995 kV no lado negativo; a fibra de referéncia estava conectada a
0kV. Numa segunda etapa, foram utilizadas as seguintes tensoes: -5 kV, -3,33 kV,

-67kV,0kV,+1,67kV,+3,33 kV, +5,e 0 kV.

Figura 63 - Divisor de tensdo, no qual o lado esquerdo estava conectado a tensdes

negativas e o lado direito a tensfes positivas

Uma observagdo importante ¢ que para silica volumétrica, dentro da camada
de deple¢do nos vidros polarizados, o campo aponta para dentro da superficie
atacada, ¢ a taxa de ataque ¢ mais lenta nesta regido. Ja para as fibras com
eletrodos inseridos, o campo apontara para fora ou para dentro, dependendo da
polaridade da tensao aplicada. Tensdes positivas resultardo em campos apontando
para fora da fibra e tensdes negativas resultardio em um campo apontando para
dentro. Ou seja, espera-se que o ataque das fibras com eletrodos ligados a tensdes
positivas (campo apontando para fora) resulte em taxas de ataque maiores que a
das fibras ligadas a tensdes negativas (campo apontando para dentro).

Para os experimentos descritos neste capitulo, inseriu-se o eletrodo metalico
até o extremo de cada fibra, onde foi colocada uma bolinha de epdxi de prata
fazendo contato com o eletrodo, o que permitiu a conexao do eletrodo com um
dos fios conectados as tensdes no divisor de tensdo. A conexdo e a continuidade

do eletrodo foram testadas com uma ponta de prova (1 GQ2). A figura 64 mostra as
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fibras (canto direito inferior) conectadas a fios que, por sua vez, estdo conectados

ao divisor de tensdo. A fibra de referéncia (0 kV) ndo foi conectada a tensao.

Divisor de tensdo Solda para 5

Figura 64 - Divisor de tensdo e pontos de contacto entre os extremos das fibras e dos
cabos.

O catodo utilizado foi um bastdo de grafite, sobre o qual repousavam as
fibras durante a experiéncia. O catodo e as duas fontes de tensdo foram aterrados
em um mesmo ponto para que o zero fosse o mesmo para todas as fontes de
tensdo. Durante o ataque, como as fibras eram submersas em HF, por serem leves,
foi necessario usar um posicionador de acrilico a fim de evitar que flutuassem e
perdessem o contato com o catodo. O posicionador tinha 14 orificios, 7 em cada
lado, através dos quais eram atravessadas as 7 fibras. Todo este conjunto foi
colocado dentro de um recipiente de plastico contendo o HF (figura 65).

O acrilato (casca pléstica que protege a fibra) das partes das fibras que
ficavam dentro do posicionador de acrilico foi removido previamente com
acetona. Cada parte descascada era limpa com um lengo e alcool isopropilico, a
fim de remover totalmente o plastico. Esse procedimento ¢ importante porque o
acido HF ataca o vidro, mas nao ataca plastico. Para evitar o deslocamento das
extremidades livres das fibras em dire¢do ao recipiente contendo o acido eram
colocados pequenos pedacos de fita teflon dobrados em redor das fibras,
justamente depois destas atravessar os orificios do posicionador que ficavam no

mesmo lado da extremidade livre, tal como é mostrado na figura 65.
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Posicionador

Extremidade livre da fibra

I f

Figura 65 - Durante o ataque, as fibras eram submersas em HF. Para manter as fibras
em contato com o catodo de grafite, foi usado um posicionador de acrilico. Todo o
conjunto era colocado dentro de um recipiente de plastico contendo o &cido fluoridrico
(HF).

Para medir o didmetro das fibras depois do ataque quimico com o HF, foi
utilizado inicialmente um micrometro digital. A incerteza de medi¢do das
medicoes feitas com este instrumento foi grande, e incluia a incerteza na medigdo
devido ao instrumento de medida (+ 1 um) e a incerteza devido a manipulagao do
instrumento (medi¢ao feita pelo observador). Embora as fibras antes de serem
atacadas fossem resistentes a ponto de ndo se quebrarem ao serem medidas com
um micrometro, apdés o ataque se tornavam muito fradgeis e quebradicas,
dificultando a medi¢do com o micrometro. Para evitar a quebra das fibras atacadas
durante a medi¢ao do didmetro da fibra, exerceu-se a menor pressao possivel ao
encostar o parafuso do micrémetro na fibra. Mesmo assim, este procedimento foi
fonte de grande incerteza, uma vez que houve dificuldade em se determinar com
que pressdo deveria se pressionar a fibra com o micrémetro - pressdo de menos
poderia resultar numa leitura de didmetro maior que o real e pressdo de mais
poderia partir a fibra. A incerteza total estimada nas medi¢des dos diametros
usando o micrometro foi de + 5,0 um.

Devido ao grande erro nas medi¢des com o micrometro, optou-se por

utilizar o microscopio optico do Departamento de Ciéncia dos Materiais e
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Metalurgia (DCMM) da PUC-Rio. O microscépio Optico utilizado foi um
Axioplan 2 imaging, integrado ao computador com uma camera de alta resolugdo
Axiocam HRc. A incerteza nas medi¢des realizadas com este instrumento foi
estimada como sendo =1 pm. O micrometro digital e o microscopio Optico sao
mostrados nas figuras 66 e 67 respectivamente. Para fazer as medi¢des dos
diametros no microscéopio Optico, os pedacos de fibra atacados eram colados com

fita durex sobre laminas de microscopio.

Figura 66 - Micrometro digital.

Figura 67 - Microscopio Optico Axioplan 2 imaging.

Como exemplo, a figura 68 mostra a imagem obtida com o microscopio
optico para a medi¢cdo do didmetro da fibra de referéncia apos ter sido atacada por
30 min com o HF. O didmetro resultante foi de (66,45 = 1,0) um. Para controlar o
tempo de duragdo do ataque quimico foi usado um cronometro Hanhart. O erro na

medi¢do do tempo foi de 2 segundos.
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Figura 68 - Imagem obtida no microscopio 6ptico (DCMM/PUC-RI0) da fibra de referéncia

depois de ter sido atacada por 30 min com &cido fluoridrico.

7.3.
Resultados da Influéncia do campo elétrico na taxa de ataque de
fibras especiais (Vmax = +3 kV e micrometro digital)

Antes de iniciar o estudo da influéncia do campo elétrico na taxa de ataque
das fibras, fizeram-se dois experimentos preliminares. Primeiramente, testou-se a
repetitividade dos resultados das medi¢des dos diametros das fibras usando-se o
micrometro digital. Para tanto, mediu-se cinco vezes o diametro de um pedago de
fibra capilar sem eletrodo, encontrando-se os seguintes resultados, que indicaram
haver boa repetitividade: 124 pm, 125 pm, 125 pm, 125 pm e 125 pm. O
micrometro foi zerado entre a primeira e a segunda medi¢do, o que pode ser uma
explicagdo para o primeiro resultado desviar dos outros.

Um segundo experimento preliminar foi feito com dois pedagos de fibra
capilar sem eletrodo inserido (0 kV) e dois pedacos de fibra padriao de
telecomunicagdes (SMF). Utilizando o micrometro digital, foi medido o diametro

d de cada pedago de fibra ap6s a remogao do acrilato com acetona. Os resultados
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encontram-se nas trés primeiras colunas da tabela 10. Fez-se entdo um ataque de
20 min com &cido fluoridrico (HF), apds o qual mediu-se o diametro resultante
com o micrometro digital (os resultados encontram-se nas duas tltimas colunas da

tabela 10).

Tabela 10 - Medida do didmetro obtido para duas fibras capilares e duas fibras padrao
(SMF) depois de 0 min e 20 min de ataque quimico com HF. As fibra 1 e fibra 2 séo

fibras capilares (oca), e as fibra SMF 1 e fibra SMF 2 s@o fibras dpticas padrao.

Pardmetro e Tempo de Didmetro | Tempo Diametro Taxa de
resultados ataque de ataque
atague
Rétulo (min) (um) (min) (um) (um/min)
Fibra 1 0 125 20 82 15,0 1,08
Fibra 2 0 125 20 82 45,0 1,08
Fibra SMF 1 0 125 20 82 45,0 1,08
Fibra SMF 2 0 125 20 84 5,0 1,03

Levando em conta que a fibra é circular, a taxa de ataque foi obtida
dividindo o valor da diferenga dos diametros antes e depois o ataque por dois, ¢
dividindo este quociente pelo tempo do ataque, como ¢ descrito a seguir. Seja d; o
diametro inicial (tempo O min) da fibra e dr o didmetro final depois do ataque

quimico. O didmetro reduzido ¢ d, = di-dr, e o valor do raio reduzido é:

d.edusia
rreduzido =—= ;Zl : (91)
A taxa de ataque correspondente ¢:
_ Lreduzido 92
p=—"— (92)
t ataque

Este experimento preliminar foi util para se aperfeicoar a técnica de
preparacdo das fibras para o ataque e a técnica de medi¢ao do didmetro das fibras

antes ¢ depois do ataque. A boa concordancia entre os valores obtidos para as 4
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fibras antes e depois do ataque aumentou a confiabilidade das medi¢des dos
diametros das fibras.

Apoés esta etapa preliminar, iniciaram-se os experimentos para estudar a
influéncia do campo elétrico na taxa de ataque das fibras. Sete fibras capilares
com eletrodo inserido (na ACREOQ), conectadas a diferentes valores de tensdo,
foram atacadas com HF durante quatro intervalos de tempo: 20 min, 10 min, 15
min e novamente 10 min. Cada ataque foi feito em um pedago diferente de fibra
de forma que o didmetro da fibra (sem acrilato) antes do ataque quimico era de
125 um. Como estas fibras sdo uniformes, tomou-se a decisdo de ndo medir cada
pedago de fibra antes do ataque, pois ndo valia a pena correr o risco da fibra se
partir devido ao manuseio e a pressdo do micrometro. Os ataques ocorreram no
mesmo dia. Cada secdo das fibras a ser descascada para as experiéncias nos
diferentes intervalos de tempo era deixada em acetona até que todo o acrilato
fosse removido, o que levou aproximadamente meia hora, podendo chegar até
uma hora. Os resultados encontram-se nas tabelas 11 e¢ 12, e observacdes
pertinentes aos experimentos estdo discutidas apos cada tabela. Como se pode
observar, as incertezas sdo bem altas quando comparadas as diferencas de

didmetro das fibras.

Tabela 11 - A tabela mostra os valores das tensdes aplicadas, os didmetros resultantes e

as taxas de ataque inferidas.

Experiéncia a. Tempo 20 min de ataque b. Tempo 10 min de ataque
Pardmetroe | Tensdo | Diametro Taxade | Tensdo | Diémetro Taxa de
resultados atagque ataque

Rétulo (kV) (um) (pm/min) (kV) (um) (pm/min)

Fibra 1 +3 90+£5,0 0,88 +3 121£5,0 0,2
Fibra 2 +2 88+5,0 0,93 +2 119+5,0 0,3
Fibra 3 +1 82+5,0 1,08 +1 112+5,0 0,5
Fibra 4 -1 84+5,0 1,03 -1 112450 0,65
Fibra 5 -2 85+5,0 1,0 -2 109 £5.0 0,8
Fibra 6 -3 84+5,0 1,03 -3 112+5,0 0,65
Fibra 7 0 84+5,0 1,03 0 108 +5,0 0,85

a. 20 minutos de ataque quimico: As taxas de ataques para as fibras 1 e 2
com tensoes aplicadas de +3 kV e +2 kV respectivamente foram mais baixas que
para as das outras fibras, significando um ataque mais lento. Para as fibras

restantes (com tensdes aplicadas de +1 kV para baixo), as taxas de ataque tiveram
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valores parecidos, sendo o mais alto para a fibra com tensdo aplicada de +1 kV. A
taxa de ataque para a fibra com tensdo positiva foi mais alta que as das outras
fibras, mas ndo foi possivel calcular o comportamento da taxa de ataque em
fun¢do da tensdo. A pequena diferenca entre os didmetros foi considerada erro de
medi¢do. Na tabela 11 s3o mostrados os didmetros resultantes depois do ataque e
as taxas de ataque inferidas.

b. 10 minutos de ataque quimico: A fibra 1 com tensdo aplicada de + 3 kV
quebrou antes do ataque b, num ponto entre o posicionador e a extremidade livre
da fibra. A fim de evitar um curto circuito caso a ponta livre da fibra caisse no
acido, isolou-se a ponta da fibra com esmalte e fita de teflon. Mesmo assim, a
ponta da fibra caiu no 4cido no inicio do ataque, produzindo faiscas no acido.
Ap0s alguns poucos minutos, as faiscas cessaram e o ataque foi continuado. Os
resultados encontram-se na tabela 11. As taxas de ataque foram muito menores
que as obtidas na experiéncia a, particularmente as das fibras 1 e 2. Mesmo a taxa
de ataque da fibra de referéncia foi mais baixa que o valor esperado (pela tabela
10, 1,08 um/min). E preciso levar em conta que cada faisca faz com que a tensdo
caia e ela ndo retorna ao valor maximo. E possivel que as outras fibras ligadas a
mesma fonte tenham tido uma tensdo aplicada muito inferior a tensdo nominal.
Mais uma vez, as taxas de ataques de algumas fibras foram parecidas (fibras 1 ¢ 2,
fibras 3, 4 ¢ 6, e fibras 5 e 7), mas ndo foi encontrada uma explicacao aceitavel
para explicar porque as taxas de ataque das fibras 3, 4 e 5 foram mais baixas que
as das fibras 5 e 7, assim como ndo encontrou-se uma explicagdo para a
baixissima taxa de ataque das fibras 1 e 2. Cogitou-se que o acido poderia ter
estragado no inicio do ataque com o choque de +3 kV, mas o dano do acido s6
teria acontecido caso as fibras estivessem sujas, 0 que ndo ocorreu porque elas
foram bem limpas com dalcool isopropilico depois da remog¢do do acrilato com

acetona.
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Tabela 12 - A tabela mostra os diametros medidos e as taxas de ataque inferidas depois

dos atagues quimicos nos intervalos de tempo de 15 min e de 10 min.

Experiéncia ¢. Tempo 15min de ataque d. Tempo 10min de ataque
Paradmetrose | Tens&o Diametro Taxade | Tensdo | Diadmetro Taxa de
resultados ataque ataque

(kV) (um) (um/min) | (kV) (um) (um/min)
Fibra 1 +3 111450 0,47 -3 11745,0 0,40
Fibra 2 +2 11145,0 0,47 -2 11745,0 0,40
Fibra 3 +1 108+5,0 0,57 -1 117+5,0 0,40
Fibra 4 -1 108+5,0 0,57 +1 116£5,0 0,45
Fibra 5 -2 11245,0 0,43 +2 116+5,0 0,45
Fibra 6 -3 11345,0 0,40 +3 116£5,0 0,45
Fibra 7 0 110+5,0 0,50 0 11745,0 0,40

c. 15 minutos de ataque quimico: O ataque C ocorreu sem faiscas, mas os
resultados das taxas de ataque para as fibras com diferentes tensdes foram muito
baixos e parecidos ente si. Testaram-se, com a ponta de prova, todos os pontos no
divisor de tensdo e de conexdo com as fibras. Os testes mostraram uma montagem
sem problemas. Foi testada, também, a continuidade dos eletrodos inseridos nas
fibras, quebrando as fibras um pouco abaixo do lugar onde tinha ocorrido o ataque
quimico e medindo nas pontas livres a tensdo aplicada a cada uma das fibras. As
tensdes medidas estiveram préximas dos valores esperados, exceto a da fibra que
deveria ter tensdo aplicada igual a +3 kV (exatamente a fibra que havia caido no
acido na experiéncia b). Os didmetros e taxas de ataque resultantes sdo mostrados
na tabela 12. Mais uma vez, ndo foi encontrada uma explicacdo para as baixas
taxas de ataque.

d. 10 minutos de ataque quimico: A fim de testar se havia algum problema
com o divisor de tensdo ou com os eletrodos inseridos nas fibras, resolveu-se
inverter a polaridade das tensdes aplicadas as fibras, ou seja, a fibra com +3 kV
aplicado passou a ter -3 kV, a fibra com +2 kV aplicado passou a ter -2 kV e a
com +1 kV aplicado passou a ter -1 kV. As tensdes aplicadas nas fibras foram
trocadas trocando os fios de lugar no divisor de tensdo. Decidiu-se fazer um
ataque com a mesma duragdo (10 minutos) ao ataque da experiéncia b, para que
os resultados pudessem ser comparados. Os resultados obtidos (tabela 12) foram
bastante diferentes dos resultados da experiéncia b. Além disso, as taxas de ataque

foram parecidas entre si, baixas e proximas das da experiéncia €. Devido aos
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resultados, se apresentaram duvidas com respeito aos contatos na montagem. As
pontas das fibras foram entdao quebradas um pouco abaixo do local onde o ataque
d tinha ocorrido e mediram-se as tensdes nas pontas das fibras. Os resultados
encontrados foram proximos aos esperados, exceto para a fibra que tinha uma
tensdo aplicada de -3 kV (a fibra que estava conectada a +3 kV nos experimentos
a, b e ¢, e que sofreu o acidente). Também se tiveram duvidas com respeito a
calibragdo do micrdmetro o qual foi novamente calibrado nas experiéncias
posteriores.

Conclusdo das experiéncias a, b, ¢ e d: Conforme mencionado no item 7.3,
esperava-se que a taxa de ataque para tensdes positivas, por gerarem um campo
contrario ao que se tem em amostras polarizadas, resultassem numa taxa de ataque
mais alta que a da fibra de referéncia (sem campo) e mais alta que as fibras
ligadas a tensdes negativas. Este resultado ndo foi obtido sequer na experiéncia a,
a mais confiavel do conjunto de experiéncia a, b, ¢ ¢ d. Para as tensdes aplicadas
de +2 kV e +3 kV o ataque foi mais lento. Este resultado levou a revisar a
calibracao do micrometro.

Os resultados acima geraram duvida com relagdo ao micrometro usado para
as medigoes dos diametros das fibras. Como teste, mediu-se o diametro de uma
fibra ndo atacada, que deveria resultar em 125 um. No entanto, o resultado foi um
diametro 20 um — 25 um acima do esperado, significando que os resultados acima

ndo sdo confiaveis.

7.4.
Calculo teodrico do campo elétrico aplicado e da variacdo da taxa de
atague

A fim de verificar se os instrumentos utilizados tinham sensibilidade
suficiente para as medi¢des de diametros, foi feito um calculo tedrico da taxa de
ataque esperada em funcdo das tensdes. Para estimar a razéo p(E,,) entre a taxa
de ataque na presenga de um campo elétrico e a taxa para campo elétrico zero, foi

feito o calculo do valor dos campos elétricos aplicados nas fibras em funcdo do

raio externo, que diminui ao longo do ataque, utilizando a seguinte equacao:


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0116448/CA


PUC-Rio - Certificacéo Digital N° 0116448/CA

186

E=— (93)

onde V ¢ avoltagem aplicada. A figura 69 ilustra cada um dos pardmetros.

o\ 4

Figura 69 - A figura representa a vista transversal de uma fibra capilar, onde a é o raio

do eletrodo e b o raio da fibra capilar.

Por exemplo, para uma fibra atacada por 20 min sem tensdo aplicada, o
diametro externo esperado seria em torno de 2b = 85 um (tabela 10). Suponha que
apos 20 min de ataque sem tensdo, a tensdo seja ligada em V = +3 kV. Usando
estes valores e 2a = 25 um (didmetro do buraco/eletrodo) na equagdo 93, obtemos
E~5,.8x10" V/m. Usando a equacio de Leshe et al. (1997), para a razdo entre a

taxa de ataque na presenca de um campo elétrico e a taxa de ataque para campo

elétrico:

P(Eqp) = =1+aE (94)

onde a=126x10"7m/V ¢ o coeficiente de modificacdo da taxa de ataque, o
valor encontrado para oE apé 7,3%. Neste caso, a razdo entre a taxa de ataque na
presenga de um campo elétrico e a taxa para campo elétrico zero, p(E,, ), ¢ igual

a 1,073. Isso significa que a fibra com V = +3 kV aplicado serd atacada apenas
7,3% mais rapidamente que a fibra sem tensdo aplicada, para um didmetro de 2b

= 85 um. Usando uma taxa de ataque sem campo aplicado igual a 1,08 pum/min
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(tabela 10), a taxa de ataque da fibra com tensdo aplicada ¢ 1,16 pum/min, uma
diferenga muito pequena para ser detectada com o uso do micrémetro, cuja
incerteza foi estimada como sendo * 5,0 um. J& o microscopio Optico, cuja
incerteza foi estimada como sendo + 1 um, teria exatiddo suficiente para detectar,
ao medir os didmetros, uma diferenca entre as taxas de ataque. Para didmetros
maiores, como os casos descritos no item 7.3, a difereng¢a ¢ menor ainda. A tabela

13 mostra oE,, para diferentes didmetros inicias. Os resultados na tabela

mostram que seria melhor trabalhar com fibras de didmetros menores, ou seja,
fibras que tenham sido previamente atacadas antes de se ligar a tensdo aplicada.
Infelizmente, isso ndo foi possivel porque as fibras previamente atacadas sdo

extremamente frageis, quebrando facilmente, muitas vezes, durante o ataque.

Tabela 13 - (anp quando a tensdo € ligada apés a fibra ter sido atacada com HF por

diferentes intervalos de tempo (o diametro externo ao se ligar a tenséo é igual a 125 um

menos o raio atacado). O diametro do buraco da fibra é de 25 pum.

Raio Diametro b Tenséo Campo QE,
atacado da fibra elétrico i
(wm) (wm) (wm) (kV) (V/m) (%)
0 125 62,5 +3,0 2,98E+07 3,76
10 105 52,5 +3,0 3,98E+07 5,02
20 85 42,5 +3,0 5,77E+07 7,27
30 65 32,5 +3,0 9,66E+07 12,17
40 45 22,5 +3,0 2,27E+08 28,58

Também ¢ util calcular o aE,, esperado para os outros valores de tensdo

utilizados nas experiéncias a, b, ¢ ¢ d do item 7.3, uma vez que ¢ de interesse
saber a funcdo da taxa de ataque com relacdo a diferentes tensdes aplicadas. A

tabela 14 oE,, para +3 kV, +2 kV e +1 kV. Como se pode notar, a diferenca

entre as taxas de ataque das fibras ¢ muito pequena. Usando uma taxa de ataque

igual a 1,08 pm/min para fibras sem campo aplicado (tabela 10), a taxa de ataque
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para as fibras na tabela 14 seriam iguais a: 1,12 pm/min (+3 kV), 1,11 um/min
(+2kV) ¢ 1,09 pm/min (+1 kV). Tensdes negativas tém oE, iguais, mas p(E,,)
menores que um. Apesar da taxa de ataque aumentar com o tempo, pois 0

diametro b diminui, as taxas de ataque ainda sao muito préximas umas das outras.

Tabela 14 - OLEap quando a fibra com didmetro extrerno é igual a 125 um e para valores

de tensdo aplicada: +3 kV, +2 kV e +1 kV. O didmetro do buraco da fibra é de 25 um.

Raio Diametro b Tenséo Campo elétrico QE,
atacado da fibra P
(1m) (um) (um) (kV) (V/m) (%)
0 125 62,5 +1 9,94E+06 1,25
0 125 62,5 +2 1,99E+07 2,51
0 125 62,5 +3 2,98E+07 3,76

Os resultados acima levaram a decisdo de utilizar tensdes mais altas e mais
espagadas durante o ataque quimico, e usar o0 microscopio Optico para realizar as

medigdes dos diametros.

7.5.
Resultados da Influéncia do campo elétrico na taxa de ataque de
fibras especiais (Vmax = +5 kV e micrémetro digital)

As fibras utilizadas neste item tiveram o eletrodo inserido na PUC-Rio.
Devido as conclusdes do item 7.4, decidiu-se testar outros valores de tensdo
aplicadas. No entanto, havia divida se as fibras suportariam valores altos de
tensdo. Decidiu-se fazer um teste para verificar se as fibras suportariam uma
tensdo de + 5 kV. Foram aplicadas as tensdes -5 kV,-3,33 kV, -1,67 kV, 0 kV,
+1,67 kV, +3,33 kV, +5,0 kV em fibras capilares (oca) com eletrodo inserido.
Mais uma vez, o eletrodo preenchia o buraco totalmente como nas experiéncias
anteriores, portanto pode-se dizer que o diametro do eletrodo € 25 um, ou seja, o
mesmo do buraco.

Antes do ataque foram calculados o campo elétrico na regido do raio b

(figura 69) e aE,, para cada tensdo aplicada nas fibras capilares, utilizando-se as

equagdes 93 e 94. E importante lembrar que para tensdes menores que zero o

campo elétrico aplicado aponta para dentro, e para tensdes maiores que zero o
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campo elétrico aplicado aponta para fora. Na tabela 15 sdo mostrados os
resultados dos célculos feitos. Observe que a taxa de ataque ¢ uma fun¢ao linear

da tensdo aplicada.

Tabela 15 - Tensdo aplicada, campo elétrico calculado e variacdo inferida da taxa de

ataque.

Tenséo | Campo Elétrico OE 5
(kV) (V/m) (%)
-5,0 -4,97E+07 -6,26
-3,33 -3,31E+07 -4,18
-1,67 -1,66E+07 2,09

0 0 0
+1,67 1,66E+07 2,09
+3,33 3,31E+07 4,18

+5,0 4,97E+07 6,26

Os valores de taxa de ataque da tabela 15 foram promissores, portanto,
tentou-se fazer um ataque quimico durante 30 min nas 7 fibras. Infelizmente,
apenas ap6s 10 min, a fibra com tensao aplicada igual a +5 kV se partiu dentro do
acido, e foi necessario desligar a fonte que fornecia a tensao positiva, pois estava
provocando curto no 4cido. Desta forma, as fibras que com tensdo aplicada igual a
+1,67 kV, +3,33 kV e +5 kV foram atacadas por 10 min com tensdo aplicada e
por 20 min sem tensdo aplicada. Entretanto, as fibras com tensdes aplicadas iguais
a -1,67 kV, -3,33 kV e -5 kV foram submetidas a um ataque de 30 min com
tensao aplicada.

O valor do didmetro final da fibra de referéncia depois do ataque de 30 min

(0 kV) foi de (61 £ 5,0) um. A taxa de ataque para esta fibra foi, entdo, igual a

1,067 pm/min., razoavelmente proximo do valor da tabela 10 (1,08 pm/min).

A tabela 16 mostra os resultados das medigdes dos diametros das fibras com
o micrometro digital. Apesar de sua alta incerteza, optou-se por usar o micrometro
nesta etapa dos experimentos por ser uma etapa preliminar. Como pode ser visto
nos resultados da tabela 16, os resultados tiveram, apesar da alta incerteza, o

comportamento esperado, ou seja, as fibras nas quais foi aplicada tensdo positiva
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tiveram uma taxa de ataque mais alta (didmetro menor) que as fibras nas quais foi

aplicada tensao negativa (didmetro maior).

Tabela 16 - Diametros medidos com micrdmetro digital. As fibras expostas a tensbes
negativas sofreram ataque durante 30 minutos com tensédo aplicada. As fibras expostas a
tensBes positivas sofreram ataque de 10 minutos com tenséo aplicada e 20 minutos sem
tensao. A fibra de referéncia sofreu 30 minutos de ataque com 0 kV.

Tenséo Diametro medido Diametro medido
apos ataque de 30min apos ataque de 10min
com tensdo aplicada com tensdo aplicada e
20 min sem tenséo
(kV) (pm) (um)
-5,0 67,0+ 5,0 -
-3,33 64,0+5,0 -
-1,67 64,0 £ 5,0 -
+1,67 - 62,0£5,0
+3,33 - 60,0+5,0
+5,0 - Fibra partiu
Tenséo Didmetro medido
apos ataque de 30min
(kV) (um)
0 61+5,0

Apesar da fibra na qual foi aplicada a tensdo de +5,0 kV ter se partido apds
10 minutos de ataque quimico, decidiu-se repetir o ataque, em novos pedacos de
fibras, utilizando as mesmas tensdes: -5 kV, -3,33 kV, -1,67 kV, 0 kV, +1,67 kV,
+3,33kV,e+5,0kV.

7.6.
Resultados da Influéncia do campo elétrico na taxa de ataque de
fibras especiais (Vmax = +5 kV e microscoépio 6ptico)

Nesta parte das experiéncias foram feitos trés ataques quimicos com acido
fluoridrico, HF, para os quais foram usados dois grupos de sete fibras. O primeiro
grupo de fibras foi atacado duas vezes, em pedagos diferentes das fibras, e o
segundo grupo fio atacado uma vez. Em cada grupo, uma das fibras ndo teve
tensdo aplicada (referéncia), enquanto que trés fibras tinham tensdes negativas e

trés fibras tinham tensdes positivas.
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O primeiro e segundo ataques (primeiro grupo de fibras) foram de 30 min, o
terceiro e o quarto ataques (segundo grupo de fibras) foram de 40 min e de 20 min
respectivamente. O comprimento dos eletrodos inseridos nas fibras foi entre 40
cme 55 cm.

Antes de iniciar as experiéncias descritas neste item, teve-se acesso a um
novo suprimento de adcido HF de concentracdo de aproximadamente 40%, que foi
utilizado para os ataques descritos a seguir.

Depois do primeiro ataque, cada fibra foi clivada em um ponto um pouco
acima do ataque, para que o pedago atacado pudesse ser examinado com o
microscopio Optico. Consequentemente, o eletrodo no final da fibra ficou exposto,
0 que poderia causar um curto no acido. Para isolar o eletrodo nas fibras, foi
usado fita teflon no extremo livre de cada fibra.

Foram feitas 2 medi¢des de didmetro em cada fibra, com o microscopio
optico, para diminuir a incerteza. Apds a medi¢ao do didmetro das fibras atacadas,
foi calculada a taxa de ataque.

No primeiro ataque (tabela 17, figura 77 e figura 78), foram aplicadas a
seguintes tensoes: -5 kV, -3,33 kV, -1,67 kV, 0 kV, +1,67 kV, +3,33 kV, e +5 kV.
As fibras que estavam com +1,67 kV e +5 kV aplicados ao eletrodo se partiram (a
fibra que estava com + 5 kV partiu-se quando tinham transcorrido 10 min de
ataque). A tabela 17 mostra os valores encontrados para os didmetros medidos
com um microscopio optico, incerteza de medicao igual a +1,0 um, e as taxas de
ataque correspondentes. Mais uma vez, o resultado encontrado foi o esperado: as
fibras nas quais foi aplicada tensdo positiva tiveram uma taxa de ataque mais alta
(didmetro menor) que as fibras nas quais foi aplicada tensdo negativa (didmetro
maior).

A figura 70 mostra o grafico do diametro medido em funcdo da tensdo
aplicada, onde se pode observar que o diametro diminui quando a tensao aplicada
aumenta. Pode-se observar também que as duas medigdes feitas para cada valor de
tensdo tiveram resultados com baixa dispersdo, exceto para o caso da tensdo igual

a -3,33 kV, cuja dispersao esté fora da faixa de incerteza (£ 1,0 pum).
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Tabela 17 - Didmetros medidos com o microscépio 6ptico depois do ataque quimico 1
durante 30 min para as fibras submetidas a diferentes tensdes (incerteza de medicéo

igual a + 1,0 um), e taxas de ataque correspondentes.

Tensdo aplicada
(kV) -5 -3,33 -1,67 0 +3,33
Diametro a.73,1 a.75,09 a.69,67 a.66,45 a.66,88
(2 medicdes) b.73,1 b.71,3 b.70,02 b.67,24 b.67,58
(pm)
Taxa de Ataque a.0,87 a.0,83 a.0,92 a.0,98 a.0,97
(2 medicdes) b.0,87 b.0,90 b.0,92 b.0,96 b.0,96
(pm/min)
76
m Ataque 1: (30 min)
Diametro das fibras
74 atacadas com HF:
®  Diametro a.
— Diametro b.
— 72
e
3
o 70
D [ |
e
«@
O 68
‘ [ |
66
-6 -4 -2 0 2 4 6

Tensao (kV)

Figura 70 - Didametro resultante das fibras depois do ataque 1 de 30 min com HF, versus
a tensao aplicada. Medida realizada com microscépio 6ptico. A incerteza de medicéo foi

iguala = 1,0 um.

A figura 71 mostra as taxas de ataque calculadas a partir dos didmetros
medidos. Pode se observar que a curva da taxa de ataque deste conjunto de
medidas se comporta da forma esperada: aproximadamente linear, com taxas de

ataque mais altas para voltagens positivas (campo apontando para fora) e taxas de
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ataque mais baixas para voltagens negativas (campo apontando para dentro, como

na silica volumétrica polarizada).

B Taxa de ataque a.
Taxa de ataque b.
|

1,00

0,96
<
£
~~
%_ 0,92 i
Qo
S
g
2 0,88 T
o Vi
©
g
X 084
(o |

0,80

-6 -4 -2 0 2 4 6

Tensao (kV)

Figura 71 - Taxa de ataque obtida depois do ataque 1 versus a tensdo aplicada para

cada fibra.

No segundo ataque, decidiu-se usar tensdes um pouco mais baixas, a fim
de tentar evitar que as fibras se partissem durante o ataque. Portanto, para esta
segunda tentativa, ainda com o primeiro grupo de fibras, foram aplicadas as
seguintes tensdes: -4 kV, -2,66 kV, -1,33 kV, 0 kV, +1,33 kV, +2,66 kV e +4 kV.
Mesmo assim, durante o ataque quimico, a fibra com tensdo aplicada de +2,66 kV
partiu. A tabela 18 mostra os valores encontrados para os diametros medidos com
um microscopio Optico, incerteza de medi¢do igual a = 1,0 um, e as taxas de
ataque correspondentes.

Apesar das duas medicOes feitas para cada valor de tensdo ndo
apresentarem alta dispersdo, os resultados para diferentes tensdes apresentam alta
dispersdo entre si. Mesmo assim, ¢ possivel observar que a taxa de ataque tende a

aumentar com o aumento da tensao aplicada.
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Tabela 18 - Didmetros medidos com o microscépio 6ptico depois do ataque quimico 2
durante 30 min para as fibras submetidas a diferentes tensdes (incerteza de medicéo

igual a + 1,0 um), e taxas de ataque correspondentes.

Tenséo
(kV) -4,0 2,66 -1,33 0 +1,33 +4,0
Diametro a.76,6 a.75,91 a.71,01 a.77,52 a.66,9 a.74,25
(2 medicdes) b.76,01 b.77,29 b.71,89 b.75,58 b.65,94 b.73,71
(um)

Taxa de Ataque | a.0,81 a.0,81 a.0,90 a.0,79 a.0,97 a.0,85
(2 medicdes) b.0,82 b.0,80 b.0,89 b.0,82 b.0,99 b.0,85

(um/min)

A figura 72 mostra o grafico do diametro medido em funcdo da tensdo
aplicada, onde se torna evidente a dispersdo entre resultados para diferentes
valores de tensdo aplicada. A figura 73 mostra as taxas de ataque calculadas a
partir dos didmetros medidos. Apesar da alta dispersdo entre os resultados, ¢
possivel observar um aumento da taxa de ataque quando a tensdo aplicada

aumenta.
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Ataque 2: (30 min)
78 Diametro das fibras
N atacadas com HF:
s n B Diametro a.
[ | Diametro b.
75
—
E -
=
N
o 72
=
O [ |
e
«
O 69
[ |
66
-4 -2 0 2 4

Tenséo (kV)

Figura 72 - Didametro resultante das fibras depois do ataque 2 de 30 min com HF versus

a tensdo aplicada. A incerteza de medicao foi igual a + 1,0 um.

Uma possivel explicagdo para a alta dispersdo dos resultados para este
segundo ataque pode ser o fato deste ataque ter sido feito em fibras que haviam
sido expostas a altos campos durante o primeiro ataque, que durou 30 minutos, o
que pode té-las fragilizado. Outra explicagdo pode ser a diminui¢do da tensdo
maxima aplicada de +5,0 kV para + 4 kV e, conseqiientemente, uma diferenca
menor entre as tensdes aplicadas as fibras. E curioso que ha alta dispersdo entre os
resultados para diferentes tensdes aplicadas, mas ha baixa dispersdo entre os

resultados para a mesma tensao.
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Figura 73 - Taxa de ataque obtida depois do ataque 2 de 30 min versus a tensdo

aplicada para cada fibra.

No terceiro e quarto ataques também foram aplicadas as tensdes utilizadas
no segundo ataque: -4,0 kV, -2,66 kV, -1,33 kV, 0 kV, +1,33 kV, +2,66 kV e +4,0
kV. No terceiro ataque (segundo grupo de fibras) nenhuma fibra quebrou, e o
tempo do ataque foi de 40 min. A tabela 19 mostra os valores encontrados para os
diametros medidos com um microscépio Optico, incerteza de medi¢do igual a +
1,0 um, e as taxas de ataque correspondentes. Assim como para o ataque 2 deste
item (7.6), apesar das duas medi¢des feitas para cada valor de tensdo ndo
apresentarem alta dispersdo, os resultados para diferentes tensdes apresentam alta

dispersdo entre si. Mais uma vez, ¢ possivel observar que a taxa de ataque tende a

aumentar com o aumento da tensdo aplicada.
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Tabela 19 - Didmetros medidos com o microscépio 6ptico depois do ataque quimico 3
durante 40 min para as fibras submetidas a diferentes tensdes (incerteza de medicéo

igual a + 1,0 um)

Tenséo Diametro Taxa de ataque
(2 medicdes) (2 medigdes)
(kV) (um) (pm/min)

-4,0 a. 58,64 a.0.83
b. 58,19 b.0.84
-2,66 a. 60,36 a. 0,81
b. 60,86 b. 0,80
-1,33 a. 61,81 a. 0,79
b. 60,25 b. 0,81
0 a. 57,06 a. 0,84
b. 58,14 b. 0,84
+1,33 a. 52,54 a. 0,91
b. 51,29 b.0,92
+2,66 a. 56,98 a. 0,85
b. 58,01 b. 0,84
+4,0 a. 50,95 a. 0,93
b. 52,09 b. 0,91

A figura 74 mostra o grafico do didmetro medido em fungdo da tensdo
aplicada. Desprezando-se os pontos para tensdo igual a -4,0 kV, observa-se uma
tendéncia linear para a funcdo do didmetro com relacdo a tensdo aplicada, apesar
da dispersao entre resultados para diferentes valores de tensdo aplicada. A figura
75 mostra as taxas de ataque calculadas a partir dos didmetros medidos. Mais uma
vez, apesar da alta dispersao entre os valores, ¢ possivel observar um aumento da
taxa de ataque quando a tensdo aplicada aumenta, especialmente quando os pontos
para -4,0 kV sao desprezados.

Mais uma vez, ndo foi encontrada uma explicag¢do para a alta dispersao dos
resultados para este segundo ataque. Como as fibras usadas neste ataque estavam
sendo expostas a tensdo pela primeira vez, nao cabia a explicacdo de que estavam
frageis por ja terem sido expostas a tensdo. Haja visto que esse foi o tnico ataque
realizado onde ndo houve quebra de pelo menos uma fibra. Por outro lado, o
aumento da duracdo do ataque de 30 minutos para 40 minutos deveria diminuir a

dispersao entre os resultados para diferentes tensdes aplicadas, o que ndo ocorreu.
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Figura 74 - Diametro resultante das fibras depois do ataque 3 de 40 min com HF versus

a tensdo aplicada. A incerteza de medicéo foi igual a + 1,0 um.
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Figura 75 - Taxa de atague obtida depois do ataque 3 de 40 min versus a tensao

aplicada para cada fibra.

7.7.
Conclusoes

A medi¢ao dos didmetros das fibras levantou muitas davidas, mas parecem
indicar que o ataque das fibras com eletrodos ligados a tensdes positivas (campo
apontando para fora) resulte em taxas de ataque maiores que a das fibras ligadas a
tensdes negativas (campo apontando para dentro). No entanto, as incertezas das
medi¢des, mesmo quando o microscopio optico foi utilizado, foram altas. Para
distinguir a parte da fibra descascada que estava dentro do &cido, foram
delimitados os extremos desta regido colocando esmalte sobre a fibra. Apos a
experiéncia, este pedago da fibra foi colado em uma ldmina de microscopio,
colocando em um extremo da fibra fita durex para prendé-la, para depois ser
observada no microscopio optico. Quando as fibras eram coladas na ldmina de
microscdpio, tentava-se levar em conta qual era a regido da fibra que tinha estado
em contato com o catodo, no entanto, isso nem sempre foi possivel. O melhor,

para se ter um resultado reprodutivel, seria medir o didmetro exatamente entre o
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ponto em contato com o catodo ¢ o outro ponto do lado oposto. Devido a
dificuldades experimentais, ndo houve certeza se a medigdo estava sendo feita
nesta regido.

Futuras experiéncias poderiam diminuir as incertezas, se for tomada a
precaucdo de colar a fibra na ldmina de microscopio na mesma posi¢ao que tinha
quando estava no acido durante o ataque. Poderia-se, entdo, fazer varias medigdes,
por exemplo cinco, com a fibra nessa posicdo e mais cinco medi¢des virando a
fibra 90°, e observar qual grupo de medidas estd mais proximo ao resultado
esperado.

A figura 76 ilustra a sugestdo de como fazer esta medicdo. A idéia seria
fazer medicdes entre a e b e entre ¢ e d em varios pontos da fibra que estejam em
contato com o eletrodo durante o ataque. As medi¢des deste capitulo que foram
feitas no microscopio Optico foram mais ou menos perto da posi¢cdo de a-b-c-d,

mas ndo exatamente. Porém ndo houve controle algum se a medicao era a-b ou c-

d.

Pedago descascado
da fibra

Eletrodo

Figura 76 - A figura mostra a parte da fibra em contacto com o catodo. As medi¢8es do
diametro resultante apos do ataque deveriam ser feitas entre os pontos a e b.
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