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Resumen de la tesis que presenta M. C. Zail Oman Rodriguez Moré como requisito parcial para la
obtencién del grado de Doctor en Ciencias en Electrdnica y Telecomunicaciones con orientacién en Altas
Frecuencias.

Determinacion de la permitividad dieléctrica de Ron y sus mezclas en frecuencias de RF/microondas
usando sonda coaxial y sensor balanceado.

Resumen aprobado por:

Dr. Humberto Lobato Morales Dr. Ricardo Arturo Chavez Pérez
Director de tesis Director de tesis

En este trabajo se presenta el estudio de las propiedades dieléctricas del ron Havana Club Afejo 3 Afios,
de origen y fabricacidn cubanos, asi como de mezclas del mismo con las sustancias metanol, etanol y agua
no-ionizada en diferentes concentraciones empleando una punta de prueba coaxial con terminacién
abierta en el rango de frecuencias de RF/microondas. Se presentan los valores de permitividad compleja
de las muestras bajo prueba y los diagramas de relajacion Cole-Cole correspondientes a cada liquido
medido. Se presenta el andlisis de los parametros de relajacion para las mezclas en distintas
concentraciones aportando los datos a la literatura cientifica. Se realiza una comparacién de los datos
medidos con modelos analiticos de permitividad compleja de mezclas binarias, y se discuten los resultados
obtenidos. Se realiza un analisis electromagnético de la distribucién del campo eléctrico dentro de los
liquidos utilizados para el estudio a tres frecuencias de microondas y se plantea un criterio para optimizar
el volumen de materiales liquidos manteniendo la precisién de las mediciones. Los resultados alcanzados
mediante el criterio propuesto se comparan con los que se obtuvieron aplicando un criterio encontrado
en la literatura, demostrando que se obtiene una mejora notable al utilizar el criterio propuesto con base
en la magnitud del campo E. Se hace un analisis sobre las diferencias y la precisién que fueron obtenidas.
Se reporta finalmente el disefio de un sensor balanceado para medir la permitividad de liquidos que esta
compuesto por dos lineas tipo stripline paralelas y acopladas, con capacidad para hacer mediciones en el
rango de microondas en los modos comun y diferencial. Se presentan las ventajas que posee este sensor
en términos de sensibilidad y de concentracidn del campo E, comparado con el sensor coaxial comercial.
Se muestra la relacidn existente entre la permitividad compleja del material bajo andlisis y sus pardmetros
de reflexién en modo diferencial obtenidos mediante simulacién.

Palabras clave: permitividad dieléctrica compleja, mediciones en microondas, técnica de prueba coaxial,
diagrama Cole-Cole, parametros de relajacidon, mezclas binarias, sensor balanceado modo diferencial.



Abstract of the thesis presented by Zail Oman Rodriguez Moré as a partial requirement to obtain the
Doctor of Science degree in Electronic and Telecommunications with orientation in High Frequency.

Determination of the dielectric permittivity of Rum and its mixtures in RF/microwave frequencies
using coaxial probe and balanced sensor.

Abstract approved by:

Dr. Humberto Lobato Morales Dr. Ricardo Arturo Chavez Pérez
Thesis Director Thesis Director

In this work, the study of the dielectric properties of rum Havana Club Afejo 3 Afios, of Cuban origin and
manufacture, as well as that of its mixtures with the substances methanol, ethanol and deionized water in
different concentrations using an open ended coaxial probe in the RF/microwave frequency range is
presented. Complex permittivity of samples under test and Cole-Cole relaxation diagrams corresponding
to each measured liquid are reported. The analysis of relaxation parameters for the mixtures in different
concentration levels is presented, contributing with the data to the scientific literature. A comparison of
measured data with analytic models of complex permittivity of binary mixtures is realized, the results are
discussed. Distribution of electric field inside of liquids used for the study at three microwave frequency
points is determined by electromagnetic simulation, and a criterion for volume optimization of liquids
materials maintaining accuracy in measurements is proposed. The results obtained by proposed criterion
were compared with those obtained using a criterion found in literature, it was demonstrated that a
noticeable improvement is obtained using the proposed criterion based on the magnitude of the E-field.
Difference and accuracy obtained are shown and discussed. Finally, the design of a balanced sensor for
liquids permittivity measurements composed of two parallel coupled lines striplines type with capability
to realize measurements in microwave range in common and differential modes is presented. Advantages
of this sensor in terms of sensibility and electric E-field concentration compared with commercial coaxial
sensor is presented. It is shown an existent relation between complex permittivity of material under test
and their reflection parameters in differential mode obtained by simulation.

Keywords: complex dielectric permittivity, microwave measurements, coaxial probe technique, Cole-Cole
diagram, relaxation parameters, binary mixtures, differential mode balanced sensor.
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Capitulo 1. Introduccién

El desarrollo de las tecnologias en el rango de las radiofrecuencias/microondas ha provocado un
crecimiento exponencial de las aplicaciones que se les pueden brindar a los usuarios. Como ejemplos se
pueden citar las comunicaciones celulares en sus diferentes generaciones (Kumar et al. 2012; Miki et al.
2005; Trinh et al. 2013), los servicios basados en la localizacion con el uso del GPS (Bin et al. 2011) o Ia
triangulacién de las sefiales de los propios teléfonos méviles (Wielandt y De Strycker, 2017; Chan et al.

2006) y la medicion de la permitividad dieléctrica compleja de diversos tipos de medios.

El estudio de materiales a través de su permitividad compleja en el intervalo de RF/microondas es una
herramienta que estd permitiendo gestionar diferentes tipos de procesos y la toma de decisiones. En
(Guerrero, 2016) se presentd el disefio de una cavidad SIW (Substrate Integrated Waveguide) en banda-S
para una empresa europea, con los objetivos de “determinar la constante dieléctrica del substrato en la
banda anteriormente mencionada y evaluar su capacidad para manufacturar circuitos de microondas en
tecnologia LTCC (Low Temperature Co-fired Ceramic)”. Fernandez (2014) llevé a cabo un estudio en la
empresa Arcelor-Mittal, donde determind las propiedades dieléctricas del hierro y el coque metaldrgico
utilizando el calentamiento que tiene lugar cuando estos son expuestos a las microondas. El Centro de
Tecnologia de la Carne del IRTA (Institut de Recerca i Tecnologia Agroalimentaries) y la empresa NTE “han
trabajado desde el afio 1994 en el uso de la medida de impedancia eléctrica para la determinacion de la

calidad de carne” (Elvira et al. 2001; Castro, 2010).

Otras areas de investigacion que han aplicado la medicién de la permitividad dieléctrica para el estudio de
diferentes materiales han sido la quimica (Bate y Burns, 2013; Rowe et al. 2001; Sekar et al. 2012), la
medicina (Mediavilla, 2012; Bianco et al. 1979; Ortega et al. 2010) y farmacéutica (Othman et al. 2013;
Gradinarsky et al. 2006), la biologia (Sanchis, 2008; Biju Kumar et al. 2001; Said y Varadan, 2009; Gabriel
et al. 1996; Gabriel et al. 1996a; Gabriel et al. 1996b) y la alimenticia (El Khaled2015 et al. 2015; Garcia,
2008; Nelson et al. 2008; Rabih et al. 2014). Dentro de esta ultima se encuentra la produccion de bebidas
alcohdlicas con base de etanol extraido de cafa de azucar principalmente. Con el propésito de evaluar su
calidad y composicién, este producto también ha sido analizado mediante diferentes técnicas
(Lachenmeier et al. 2008; Jakubikova et al. 2015; Nascimento et al. 2011; Rodriguez et al. 2013; Luna et
al. 2012; Sanchez, 2005). En este trabajo de tesis se realiza un estudio del ron empleando la técnica de la

medicion de la permitividad dieléctrica compleja.



1.1-Antecedentes

La caracterizacién de materiales se basa en el empleo de técnicas para la obtencién de informacién sobre
los mismos y asi poder darles uso y aplicaciones, el proceso se basa en obtener una respuesta del material

bajo estudio a partir de una perturbacién o estimulo.

Uno de los métodos empleados en el andlisis de materiales es la Resonancia Magnética Nuclear (RMN), la
cual es una técnica de investigacion tipo espectroscopica que “mide la energia asociada con la
reorientaciéon de los nucleos en presencia de un campo magnético” (Garro, 2011). Entre otros sectores, la
RMN ha sido aplicada en la calidad de alimentos (Castejon, 2015; Moreno, 2015) y en el sector

farmacéutico (Garrido et al. 2015).

La Cromatografia de Gases (GC, Gas Chromatography) es un “método utilizado ampliamente para la
separacion de los componentes volatiles y semi-volatiles de una muestra”, el método permite conocer la
cantidad de componentes individuales que estan presentes en la misma (Gutierrez y Droguet, 2002). La
Espectrometria de Masas (MS, Mass Spectrometry) proporciona un espectro caracteristico de cada
molécula y permite cuantificar la concentracion de los componentes de una sustancia (Gutierrez y
Droguet, 2002). En (Gutierrez y Droguet, 2002), ambas técnicas fueron empleadas en conjunto para la
identificacién de elementos causantes de mal olor en una prenda de poliéster/algodén tefiida y

confeccionada.

Ligada también al analisis de materiales se encuentra la espectroscopia dieléctrica o medicion de la
permitividad dieléctrica, donde se evalla la reaccidn de la muestra que se investiga cuando le incide un
campo electromagnético (Garcia, 2008; Castro, 2010; Komarov et al. 2005; Chen et al. 2004). A través de
la permitividad se tiene la capacidad de analizar materiales y de identificarlos, conocer su composicién y

propiedades internas (Venkatesh and Raghavan, 2005; Kaatze, 2012; Castro, 2010).

Dentro de las ventajas de esta técnica se encuentra el hecho de que en cortos intervalos de tiempo se
obtiene una respuesta, lo cual posibilita realizar varias mediciones. La medicién de la permitividad
dieléctrica requiere minima o ninguna preparacién de la muestra, este es un hecho que resulta poco
invasiva para el material bajo estudio. Debido a que la respuesta es facil de interpretar, se pueden plantear
controles de procesos en tiempo real. También es posible comprobar la repetitividad de los valores
obtenidos, pudiéndose corregir algin valor erréneo y pudiendo trabajar con promedios de un conjunto de

lectura de datos (Castro, 2010; Garcia, 2008). En el caso especifico de los alimentos, y debido al estado
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cambiante de los mismos y su heterogeneidad, es una ventaja que se pueda medir la permitividad en el
volumen del alimento y no solo en la zona delimitada a su superficie (Castro, 2010). En general, la medicion
de la permitividad dieléctrica es un proceso no invasivo y no destructivo, teniéndose incluso la posibilidad
de realizar mediciones sin necesidad de contacto directo con la muestra si se emplean determinadas
formas de medir como la técnica del espacio libre (Chen et al. 2004). Por otro lado, debido a que se mide

en el rango de RF/microondas es una técnica no ionizante, y por lo tanto no contamina la muestra a medir.

Una de las desventajas de la obtencién de la permitividad dieléctrica radica en los equipos de medicidn,
los cuales ademas de caros, pueden ser voluminosos y delicados con respecto a sus condiciones de trabajo
(temperatura, limpieza, ruidos externos, choques y movimientos) por lo cual seria complicado utilizarlos
en entornos industriales. Parte del instrumental, como lo son los sensores y los estdndares de calibracion,
también suelen ser costosos, y para abaratar los sensores existe la necesidad de desarrollar estudios

previos donde se acote y seleccione la frecuencia de trabajo (Castro, 2010).

Dentro de los sectores donde puede ser aplicada la medicion de la permitividad dieléctrica, la produccién
de bebidas alcohdlicas dentro de la industria alimenticia no ha escapado de este hecho. En (Watanabe et
al. 2009) se evalla la calidad del vino tinto mediante la medicidn de su permitividad dieléctrica compleja
en el rango que abarca desde 100 MHz hasta 40 GHz. Dicho estudio fue realizado a través de la técnica de
sonda coaxial terminada en circuito abierto mostrada en la Figura 1; aqui la punta de prueba dieléctrica
inmersa en la muestra contenida en el vaso de precipitado, se encuentra conectada a un analizador de

redes vectorial mediante un cable de microondas.
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Figura 1. Sistema de medicion de la permitividad en un vino rojo japonés (Watanabe et al. 2009).
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En (Watanabe et al. 2009) fueron obtenidos diagramas Cole-Cole para 7 tipos de vinos de la misma marca
de Merlot de diferentes afios de produccién, los mismos estuvieron constituidos por una linea recta para
frecuencias por debajo de 1 GHz y un semicirculo para frecuencias superiores al valor mencionado. A partir
de estos elementos y los pardmetros de relajacion encontrados, puede ser estimado el nivel de
concentracién de alcohol y puede ser evaluada la propiedad de los ingredientes. Como se puede apreciar
en la Figura 2, a través de los diagramas Cole-Cole también se pudo observar que existe una relacidn entre

los valores de permitividad y los afios de produccién.
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Figura 2. (a) Diagrama Cole-Cole medido para vinos tintos de diferentes afios de produccién y (b): acercamiento a la
zona de valores minimos de € (Watanabe et al. 2009).

En (Garcia y Avilés, 2001) se describe la utilizacion de la técnica de sonda coaxial terminada en circuito
abierto para el intervalo de frecuencias 50 MHz hasta 20 GHz. Se reportaron las partes real e imaginaria
de la permitividad dieléctrica para 6 marcas diferentes de tequilas compradas en el mercado, agua no-
ionizada y mezclas de esta con aguardiente de cafia de azlcar en diferentes proporciones, también se
midieron materiales sélidos como el teflén. En el caso de los tequilas, se aprecia la distinciéon entre

versiones del mismo producto gracias a la permitividad dieléctrica medida.

En (Garcia et al. 2004) se realizan mediciones de permitividad dieléctrica del jugo de uva roja y de un vino
tinto a una temperatura de 20°C hecho a partir de una variedad de uvas rojas de origen en Navarra, Espaiia.
Las mediciones de permitividad se realizaron en el rango de 200 MHz a 3 GHz utilizando la técnica de la
sonda coaxial terminada en circuito abierto, permitiendo establecer las diferencias entre un liquido y otro.
Las permitividades real e imaginaria del jugo de uva a la frecuencia de 200 MHz fueron mayores que para

el vino, habiendo una alta variabilidad en la permitividad imaginaria a esta frecuencia. En cambio, para 3
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GHz el valor de la permitividad dieléctrica real del jugo de uva es ligeramente menor que para el vino,
mientras que los valores de la permitividad imaginaria son practicamente el mismo para ambos. La
presencia de diéxido de carbono (CO;) durante el proceso de fermentacién fue notificada como una

posible fuente de error en las mediciones.

La técnica de la punta de prueba coaxial con terminacién en abierto fue utilizada en (Kaur et al. 2017) para
caracterizar dieléctricamente 3 aguardientes destilados de agave con diferentes contenidos de alcohol y 9
tequilas diferentes. Para el rango de 500 MHz to 20 GHz fueron estudiadas estas bebidas, sus
caracteristicas dieléctricas fueron reportadas, asi como el contenido de alcohol de las mismas fue
determinado realizando una correlacién con el tiempo de relajacion estimado para las muestras medidas.
Se observé que a medida que las permitividades real e imaginaria se incrementaban, correspondian a un
tequila con mayor tiempo de fabricacién. La Figura 3 permite observar la relacion entre los valores de
permitividad real e imaginaria a la frecuencia de 10 GHz para el caso en que se asocia dicha medida con el
contenido de alcohol, mostrando que los valores de " se incrementan mientras menos concentracién de

alcohol tiene la bebida.
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Figura 3. Relacidon de valores de permitividad a 10 GHz (Kaur et al. 2017).



1.2-Justificacion

La ingestidn de bebidas alcohdlicas a base de etanol (fermentadas o destiladas) es un hecho comun en la
poblacién a nivel mundial, principalmente en reuniones y eventos sociales, celebracion de
acontecimientos y fechas importantes. Este producto puede ser adquirido en bares y tiendas, lugares
donde se pueden observar detalles sobre sus parametros de calidad y que dan indicios de que se esta
comprando un producto genuino, como son la marca, las etiquetas y/o sellos. Sin embargo, debido a la
creciente demanda de este tipo de articulos y las grandes ganancias econémicas que genera, fueron
atraidas al negocio la atencidn y accidén de personas sin escripulos que falsifican los productos genuinos,
les hacen creer al cliente que se le vende un producto de calidad y buscan obtener ganancias econdmicas.
También debe sefialarse que existen casos en los que se busca, con la adulteracidn de bebidas alcohdlicas,

lograr un producto mas asequible a las clases menos favorecidas econdmicamente.

La adulteracidn de bebidas se realiza de manera casera con materiales sin garantizar las normas higiénicas
y patrones de calidad que si ofrecen las compaiiias establecidas. Cuando se intenta engafiar al comprador,
por simple inspeccién visual es muy dificil detectar la adulteracidn, el hecho de que tenga un precio mas
bajo hace también que sea mas atractivo para un posible comprador. Entre las sustancias cominmente
usadas en el proceso de adulteracion de bebidas suelen encontrarse etanol, metanol y agua (Pontes et al.

2006; Chen et al. 2014; da Costa et al. 2004; Lachenmeier, 2016; Nascimento et al. 2011).

Con la adulteracién de bebidas surgen inconvenientes legales y de orden econémico por lo perjudicial que
resulta este asunto para las compafiias. También debe agregarse el problema de la salud del consumidor,
el cual puede llegar a padecer dolores de cabeza, mareo, ceguera, nduseas, vémitos, ansiedad, resacas
intensas, incluso la pérdida de la vida. Se han constatado hechos de intoxicaciones masivas por consumo

de bebidas contaminadas (Lachenmeier, 2016; Lachenmeier et al. 2008).

1.3-Hipétesis

La caracterizacién de una bebida alcohdlica como el ron es posible a través de la medicidon de su
permitividad compleja en el rango de RF/microondas. Si se analizan muestras de una bebida alcohdlica

degradadas por la adicién de otras sustancias utilizadas generalmente para adulterarlas, mediante sus
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parametros de relajacion se puede pueden establecer diferencias dieléctricas que permitan distinguir en

tiempo real un licor genuino de uno adulterado utilizando técnicas de microondas.

1.4-Objetivos

Como objetivo general, en este trabajo de tesis se plantea realizar un estudio de los parametros de
permitividad dieléctrica en frecuencias de microondas del ron y mezclas con otras sustancias. Los

objetivos especificos del proyecto de investigacion se desglosan de la siguiente manera:

Estudiar las técnicas de medicion de permitividad dieléctrica compleja en materiales,

especialmente la de la sonda coaxial terminada en circuito abierto.

e Mediry reportar la permitividad dieléctrica compleja del ron y sus mezclas con etanol, metanol y

agua para establecer diferencias.

e Proponer un sensor balanceado que pueda ser utilizado en el andlisis de materiales.

e Reportar resultados en revistas y eventos de la especialidad.

1.5-Organizacion de la tesis

El manuscrito del presente trabajo de tesis estd dividido de la siguiente manera:

En el Capitulo 1 o introductorio, se exponen las razones que han llevado al estudio de los temas de
medicién de permitividad dieléctrica compleja en el ron y sus mezclas con etanol, metanol y agua. En este
capitulo se presentan algunos antecedentes y se plantean tanto la hipdtesis como los objetivos de esta

investigacion.

En el Capitulo 2 se describe la propagacién del campo electromagnético en la materia a través del estudio
de las leyes de Maxwell. Se definen la polarizacion en los materiales dieléctricos y la permitividad

dieléctrica compleja acompafiada de su significado fisico. Se estudian los modelos Debye, Cole-Cole y Cole-
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Davidson, los cuales pueden ajustar la permitividad de los materiales donde tiene predominio el

mecanismo de polarizacién orientacional.

En el Capitulo 3 se realiza un repaso sobre los parametros de dispersién S (del inglés Scattering) para
caracterizar redes de microondas y se describe el método de calibracién SOL (short-open- load) para un
puerto. Algunas técnicas para la medicidon de la respuesta de las muestras bajo analisis al campo
electromagnético incidente son estudiadas, especialmente la de punta coaxial terminada en circuito
abierto; se investigan tanto el modelo capacitivo como el de la linea virtual, correspondientes a la técnica

de la prueba coaxial para la conversion de los parametros S a valores de permitividad compleja.

En el Capitulo 4 se proporcionan las mediciones de permitividad dieléctrica realizadas al ron Havana Club
Afiejo 3 Afios y a sus mezclas con metanol, etanol y agua no-ionizada a frecuencias de RF/microondas, en
donde se reportan los pardmetros de relajacién de las muestras medidas. De manera adicional, se propone
un método para calcular la permitividad dieléctrica de mezclas de ron con metanol, etanol o agua en baja
concentracién; este método se basa en proponer polinomios de ajuste de la tendencia de la variacién de
los parametros de relajacion. En este capitulo también son reportados polinomios que describen las
muestras en todo el rango posible de concentraciones. De acuerdo a cémo se disipa el campo eléctrico en
materiales dieléctricos, se reporta un estudio realizado con la finalidad de disminuir el volumen
tipicamente utilizado en la medicidn muestras liquidas utilizando la prueba coaxial abierta. Este estudio se
desarrolla por medio del software Ansys HFSS, a través del cual se efectda la simulacion electromagnética

del experimento.

En el Capitulo 5 se propone y disefia un sensor balanceado stripline con el cual se puedan efectuar
mediciones de permitividad compleja en materiales; la teoria que lo fundamenta también es presentada.
Mediante el software de analisis electromagnético Ansys HFSS se estudian las interacciones del sensor con
materiales en los modos comun y diferencial. La relacion existente entre la impedancia en modo
diferencial obtenida por medio de la simulacidn y la permitividad dieléctrica del material se presenta en
este capitulo para la frecuencia de disefio; asi mismo, se realiza una comparacidon de la sensibilidad del

sensor disefiado con la de prueba coaxial.

En el Capitulo 6 se presentan las conclusiones de este trabajo, resaltando los resultados obtenidos y las
aportaciones logradas. Asimismo, se proponen algunas recomendaciones para desarrollar trabajos futuros

relacionados con el tema.



Capitulo 2. Permitividad compleja de los materiales

2.1-Introduccion

Para abordar el concepto de permitividad dieléctrica (&) de los materiales, se puede comenzar a hablar de
la conductividad eléctrica (o), la cual brinda una medida de las posibilidades que presenta una sustancia
de permitir el paso de la corriente eléctrica a través de la misma (Heaney, 2004; Adhikari, 2014) y que
depende de la estructura atdmica y/o molecular del material (Geyer, 1990). Segln esta magnitud, las
distintas sustancias de la naturaleza se clasifican en conductores, semiconductores y aislantes (Jayendran
y Jayendran, 1996), pudiendo estos ultimos ser llamados dieléctricos cuando se asume que son no-
magnéticos (Chen et al. 2004). En tal caso, los dieléctricos poseen una propiedad llamada permitividad
dieléctrica, donde la interaccién de la materia con un campo electromagnético es necesaria para que esta

propiedad pueda ser medida.

En este capitulo se describen las leyes de Maxwell, las cuales describen la propagacién del campo
electromagnético en los diferentes medios. Se presenta un repaso sobre el comportamiento estatico de la
materia y se define la permitividad dieléctrica compleja dependiente de la frecuencia. Finalmente, se
estudian algunos de los modelos que permiten calcular la permitividad compleja de sustancias dieléctricas

en las que predomina el mecanismo de polarizacién dipolar.

2.2-Leyes de Maxwell y el electromagnetismo

Los postulados de Maxwell describen la propagacion del campo electromagnético en cualquier medio
debido a que estos toman en cuenta las propiedades de los materiales. Antes, se estudian el teorema de
Stokes (Dios et al. 1998; Sadiku, 2001)

J VX F-dS=¢ F-di, (1)

y la férmula de Gauss (Dios et al. 1998; Sadiku, 2001) de la divergencia

$ F-dS=¢,V Fdv. (2)
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En (1) la circulacién de un campo vectorial que sigue una linea cerrada se relaciona con el flujo del
rotacional de ese campo vectorial a través de la superficie delimitada por dicha trayectoria cerrada,
mientras que (2) relaciona el flujo a través de un area con el volumen encerrado por la superficie de la

divergencia de un campo vectorial (Dios et al. 1998; Sadiku, 2001).

La expresion de la ley de Maxwell-Gauss para el campo eléctrico (Dios et al. 1998; Sadiku, 2001) es
$.D-dS = [ p,av, (3)
donde,

e D: densidad de flujo eléctrico o desplazamiento eléctrico, en Coulomb sobre metro cuadrado-

[C/m?]
e p,:densidad volumétrica de cargas eléctricas, en Coulomb sobre metro cibico-[C /m3]

En (3) se relaciona una integral de flujo con una de volumen, de la misma manera que lo hace el teorema
de la divergencia. Se esta relacionando el flujo del campo eléctrico que pasa cruzando un espacio cerrado
(nimero de lineas del campo que atraviesan dicha area) con la carga encerrada en dicha superficie (Fleisch,
2008; Dios et al. 1998). Aplicando (2) en (3) se llega a la forma diferencial, de esta ley se obtiene la ecuaciéon

(4) que representa a la ley Maxwell-Gauss en forma diferencial, donde se percibe a la densidad de carga

o
como fuente que origina al campo E o como un punto donde llegan las lineas de fuerza del mismo

dependiendo del signo de la densidad de cargas (Fleisch, 2008; Dios et al. 1998; Sadiku, 2001; Thidé, 2004).
V-D =p,. (4)
El vector desplazamiento y el campo eléctrico se relacionan por medio de la expresién
D =¢E, (5)

donde:
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e E:intensidad del campo eléctrico, en volts sobre metro-[V /m],
e ¢&:permitividad dieléctrica del medio, en Faradios sobre metro-[F /m].

Cuando incide un campo en un material dieléctrico se dice que este se polariza en la direccién del campo
E, lo que significa que las cargas eléctricas de las moléculas se desplazan dependiendo del signho hacia los
lados opuestos, proceso que dependera de la intensidad de campo aplicado y de la permitividad del medio

(en la siguiente seccion se detalla este concepto).

La ley de Maxwell-Gauss para el campo magnético (Fleisch, 2008; Dios et al. 1998; Sadiku, 2001; Gémez y

Gonzilez, 2012) resulta
$sB-ds =0, (6)
donde:

e B: densidad de flujo magnético o induccién magnética, en Webers sobre metro cuadrado-

[Wb/m?].

Se evidencia que el flujo magnético a través de una superficie cerrada es igual a 0, lo que implica que el
campo magnético no tiene cargas aisladas (cargas magnéticas o monopolos magnéticos), las lineas de
campo no tienen fuente ni sumidero y tienen que ser cerradas (Fleisch, 2008; Dios et al. 1998).
Considerando un area plana cerrada y que las lineas del campo magnético salen por un lado y llevan un
recorrido que las conduce a entrar por el otro manteniendo una trayectoria cerrada, entonces no hay flujo
y este es igual a 0. Si se aplica el teorema de la divergencia a esta ley, se obtiene la forma diferencial

(Fleisch, 2008; Dios et al. 1998)
V- B =0. (7)

Se puede deducir que si la divergencia es cero entonces no existen fuentes ni sumideros, y las lineas de

campo no nacen ni mueren en ningun punto, y por lo tanto, son cerradas.

La ley de Maxwell-Faraday (Fleisch, 2008; Dios et al. 1998; Gémez y Gonzdlez, 2012, Sadiku, 2001) se pone

de manifiesto en (8)
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e - 0 = -
$.E-dl=—[ —B-ds, (8)

manifestando que la variacion del flujo magnético con el tiempo puede provocar la creacién de un campo
eléctrico que sigue un contorno cerrado. Como se aprecia en el miembro derecho de (8), aparece un signo
negativo que indica el sentido de rotacién del campo eléctrico en dependencia del aumento o la
disminucién del flujo magnético. Aplicando (1) en (8) se obtiene la ley de Maxwell-Faraday en su forma

diferencial como
VxE=—-=E5, 9)

la cual pone de manifiesto que una variacion del campo magnético provoca una rotaciéon del campo

eléctrico alrededor de un punto.

La ley de Maxwell-Ampere (Fleisch, 2008; Dios et al. 1998; Gomez y Gonzalez, 2012, Sadiku, 2001) se

describe como
— - - 0 — -
$ H-dl=]+—[D-dS, (10)
donde:
e H:intensidad de campo magnético, en Amperes sobre metro-[A/m].

e J:incluye todas aquellas corrientes que penetren la superficie encerrada por el contorno donde

circula el campo magnético, en Amperes sobre metro cuadrado-[4/m?].

En (10) se aprecian dos fuentes del campo magnético circulatorio sobre un camino cerrado: la corriente

de conduccién y la variacion en el tiempo del flujo eléctrico a través de dicho recorrido cerrado.
- -
Los vectores H y B se relacionan mediante la ecuacion (11)
—
H =

(11)

’

=W

donde:
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e u:permeabilidad magnética del medio, en Henry sobre metro-[H /m].

Maxwell agregd el término del cambio del flujo del campo eléctrico como fuente del campo magnético
que circula en el trayecto cerrado para escenarios donde no existe corriente de conduccion (Fleisch, 2008;
Dios et al. 1998). Aqui es posible utilizar la ley de Gauss del campo eléctrico y cuantificar la variacién del
flujo para relacionarla con la existencia de una corriente que se desplaza y también es motivo de que exista

un campo eléctrico que circula; esto se modela como

- d = -

Je=¢=(J E-dS), (12)
donde:

. fe: corriente de desplazamiento, en Amperes-[A]; esta relacionada con la ley de continuidad de la

carga (Fleisch, 2008; Dios et al. 1998).

El término agregado predice la existencia y propagacion de las ondas electromagnéticas: una vez creados

= —
los campos E' y H se pueden generar y sostener mutuamente.

Cuando se aplica el teorema de Stokes a la circulacién del campo magnético por el contorno cerrado se
obtiene la expresién (13), que constituye la ley de Maxwell-Ampere en forma diferencial (Fleisch, 2008;
Dios et al. 1998; Sadiku, 2001). Esta también muestra que una rotacion del campo magnético alrededor
de un punto puede ser provocada por una densidad de corriente y por la variacion en el tiempo de un flujo

eléctrico:
Vx§=u(fe+s%5). (13)
Entre las magnitudes del campo eléctrico y la densidad de corriente existe la relacion
] =0oE, (14)
donde:

e 0: conductividad del medio, en Siemens sobre metro-[S/m]
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La expresion (14) es también conocida como ley de Ohm (Sadiku, 2001), es de tipo constitutiva porque

depende de las caracteristicas del medio al igual que las expresiones (5) y (11).

2.2.1-Condiciones de frontera

Analizar las condiciones de contorno implica encontrar las caracteristicas que estan teniendo lugar en la
superficie que divide dos medios, las cuales afectan al campo electromagnético. Aplicando las leyes de
Maxwell se puede tener informacion sobre el comportamiento de los campos en el drea de separacién de
los dos medios y se determinan las condiciones de frontera. En la Figura 4 se muestra un cuerpo de
geometria cilindrica que atraviesa dos medios a través de la interfaz entre ellos, su altura se hara tender a
0 logrando que coincidan sus superficies superior e inferior para determinar qué sucede en la superficie
de separacion entre los medios (Dios et al. 1998). Si se considera un vector unitario normal a la superficie
y dirigido hacia el medio 1, al seguir el andlisis desarrollado en (Dios et al. 1998), se llega a

— —

fi-(Dy—D,) =o, (15)

Figura 4. Superficie para el calculo de Gauss (Dios et al. 1998).

-
lo cual establece que, de haber alguna diferencia entre los vectores D en la direccién normal a la superficie
para cada uno de los medios, esta es responsabilidad de la carga superficial que existe en esa area cuando
incide un campo eléctrico. Partiendo de (6), y realizando el andlisis para el mismo cilindro de la Figura 4 se

llega a que
A-(B,—B,) =0, (16)

lo cual permite concluir que las componentes del flujo magnético de ambos medios son iguales y continuas

(Dios et al. 1998).
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La Figura 5 muestra una trayectoria cerrada que atraviesa el limite entre los dos medios, donde se definen
los vectores normal y tangencial a la superficie. Partiendo de (8) y estableciendo el sentido en el que se
recorrera el camino cerrado de la Figura 5, debe hacerse tender a cero la altura h para obtener los campos

sobre la superficie. Siguiendo el analisis desarrollado en (Dios et al. 1998) se llega a

lo cual establece que las componentes tangenciales a la superficie de separacidn son iguales y continuas.

Figura 5. Circuito para el calculo de Faraday (Dios et al. 1998).

Partiendo de (13) y observando la Figura 5, donde h — 0, se continua el analisis (Dios et al. 1998) para

obtener
A x (H - Hy) = ;. (18)

donde la diferencia entre las corrientes tangenciales a ambos lados de la superficie es diferente de cero,

lo que implica que son discontinuas debido a la densidad de corriente superficial.

2.3-Comportamiento estatico de la materia

Los medios dieléctricos estan compuestos por moléculas que a su vez estan integradas por dipolos
eléctricos, los cuales constituyen un sistema que esta formado por un par de cargas eléctricas de signos
contrarios y apartadas cierta distancia. La separacién entre las cargas se denota con el vector d y
constituye el brazo del dipolo, tiene su comienzo en la carga negativa y llega hasta la positiva (Dios et al.

1998; Haus y Melcher, 1989; Brown et. al, 2006).
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La Figura 6 muestra cuando el dipolo se encuentra en una zona donde existe la influencia de un campo
eléctrico y comienza a experimentar fuerzas en sentidos opuestos, cuyo momento lo pone a girar para que

termine orientdndose en la direccién del campo.

ol

/

/
f<—./ >

Y
)

Figura 6. Rotacion por la orientacién de los dipolos en la direccidn del campo.

Se define entonces el momento dipolar como la relacién entre el valor de la carga y la distancia entre estas

como

p=q-d, (19)

el cual se encuentra dispuesto desde la carga negativa hacia la positiva. El momento dipolar de una
molécula serd la suma vectorial de los momentos de los dipolos presentes en ella. Si el momento dipolar
de la molécula es nulo, entonces esta queda clasificada como apolar. Cuando se tiene una distribucién de
dipolos puntuales en un volumen, se define el vector de polarizacidn (Dios et al. 1998; Haus y Melcher,

1989; Digdn, 2006) como
p=% (20)
donde:

e P:densidad de polarizacién volumétrica en coulomb/metro ctbico-[C/m?3].
e dp: momento dipolar de una molécula en coulomb-[C].

e dV:volumen analizado en metros ctbicos-[m?].
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El vector P brinda una nocion acerca de cudntos dipolos de un volumen dado se encuentran orientados

en la direccién del campo incidente.

La relacién entre los vectores E y P (Dios et al. 1998; Haus y Melcher, 1989; Digdn, 2006; Misra, 2004) se

expresa como

o
[
=

o Xe (21)
donde:

e x.:susceptibilidad eléctrica, adimensional.

La susceptibilidad eléctrica es una propiedad que depende de la naturaleza del dieléctrico y describe la
facilidad con la que el mismo se polariza ante la influencia de un campo eléctrico, representa cuan

susceptible a ser polarizado es el medio bajo estudio.

Si se considera un medio dieléctrico delimitado por una superficie que presenta una distribucién de cargas
libres, este se polariza y aparecen densidades de carga ligadas, aplicando la ley de Gauss a esta superficie

y escribiéndola en su forma diferencial resulta (Dios et al. 1998)

VB =2 (22)

&o
donde:
e py:densidad de carga libre en el interior de la superficie de interés
e p, densidad de carga ligada en el interior de la superficie de interés
Sustituyendo (22) en (4) y resolviendo para la densidad de cargas libres, se obtiene
V- (goE + P) = py, (23)

si se compara este resultado con (4), se llega a
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D=¢E+P, (24)
sustituyendo la polarizacion en (21), el vector de desplazamiento eléctrico puede escribirse como
D = &y(1 + x.)E, (25)
a partir de aqui, es posible definir la permitividad dieléctrica relativa como
& =1+ ye, (26)
donde:
e &,.:permitividad relativa, adimensional.
En funcidon de la susceptibilidad, la permitividad del material resulta
e =¢gy& = &1+ x.). (27)

2.4-Mecanismo de polarizacion orientacional/dipolar

Retomando aspectos mencionados anteriormente, un dieléctrico sobre el que influye un campo eléctrico
externo sufrird una reorientacion de los dipolos en la direccién del mismo. Si dicho campo incidente es
dependiente de la frecuencia entonces debe agregarse esta variable y analizar las ecuaciones, con lo cual

la expresion (21) quedaria como (Digon, 2006)

P(w) = & xo" (@) - E(w). (28)

Sustituyendo (28) en (25) se obtiene al vector desplazamiento como

D(w) = &[1 + xe" ()] E(w) = £"(@) - E(w), (29)

donde:
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e £*(w): permitividad dieléctrica compleja del material dependiente de la frecuencia, adimensional.
La permitividad compleja se define como (Chen et al. 2004; Brown et. al, 2006; Castro, 2010; Garcia. 2008)
¢'(w) = &' (w) —je'(w) (30)

aqui:

e & y &7 son las partes real e imaginaria (respectivamente) de la permitividad compleja,

adimensionales.

La permitividad dieléctrica compleja es una propiedad de naturaleza compleja que describe la manera en
que el medio reacciona cuando incide sobre él un campo eléctrico. La parte real de la permitividad £” es
siempre mayor oigual a uno y representa una medida de cuanta energia es capaz de almacenar un material
cuando un campo externo incide sobre él. La permitividad imaginaria £”” es una cantidad mayor que cero
que, en este caso, indica cuanta energia disipa dicho material, lo cual cobra sentido con el sigho negativo
gue se observa en la ecuacion (30). La energia que se pierde, anteriormente mencionada, se debe a la
friccion que se genera durante las reorientaciones que experimentan los dipolos con las oscilaciones del
campo eléctrico incidente y dependiente del tiempo (Castro, 2010). Si se observa la Figura 7 donde se
define la permitividad relativa dependiente de la frecuencia del material, se puede notar que existe una
diferencia de 90°entre las componentes real e imaginaria de la permitividad, y que ademas &, forma un
angulo 6 con la permitividad real; de aqui se obtienen las relaciones:

&

tan(6) = = (31-a)

& =+/(e)? + (77 (31-b)

g’ &r

&

Figura 7. Permitividad relativa dependiente de la frecuencia (Castro, 2010.)
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Con la incidencia del campo eléctrico en un material se ponen en marcha diferentes mecanismos que
polarizan al material, los cuales intervienen en dependencia de la zona de frecuencia y se pueden observar

en la Figura 8.

8*/ \ Fenoémenos de
& relajacion dipolar

Atdémica .
Electronica

A
Y74 ,’ \
/, \
- \ N N
] 1 | 1 ] ] Loa--T L il LTI B 1 >
0 103 100 10° 10'2 1015 f [Hz]
Radiofrecuencia Milimétrica Visible

Microondas  Infrarrojo Ultravioleta

Figura 8. Mecanismos de polarizacion presentes en un material dieléctrico (Chen et al. 2004).

En el eje x” de la gréfica se puede apreciar cdmo se dividen las regiones a medida que aumenta el espectro
de frecuencias, el eje 'y” muestra valores de permitividad real & en la linea discontinua e imaginaria &’
con trazos discontinuos. Se puede observar también en la Figura 8 cdmo los mecanismos de polarizacién
estdn situados segun la zona frecuencial donde predominan los efectos necesarios para que cada uno

pueda tener lugar (Agilent, 2006):

e Polarizacidén inducida: los dipolos aparecen cuando se produce una redistribucién de carga debida

a la aplicacién de un campo eléctrico, con esta caracteristica se encuentran dos mecanismos:

o polarizacién electrdnica: el material se polariza cuando al incidir un campo eléctrico se

produce un desplazamiento de la nube de electrones de los dtomos respecto al nucleo
donde se encuentran las cargas positivas; se localiza en la Figura 8 sobre el rango de la luz

visible,

o polarizacién atémica: con la incidencia de un campo, los iones adyacentes positivo y

negativo se estiran; en la Figura 8 se situa entre las bandas milimétrica y de infrarrojo.
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e Polarizacién orientacional/dipolar: se presenta solo cuando las moléculas son polares y poseen

momento dipolar permanente, aqui las cargas positivas y negativas se separan hacia lados
opuestos cuando se aplica un campo eléctrico; abarca el rango de las radiofrecuencias y las
microondas. Algunas de las sustancias mas utilizadas con moléculas polares son el agua, alcoholes

y aceites.

En ningln caso la polarizacidn del dieléctrico sucede de manera instantanea, sino que cada mecanismo de
polarizacidon propenso a tener lugar tiene un determinado tiempo de respuesta desde que se incide el
campo hasta que se polariza el material. Cada mecanismo tiene un tiempo de respuesta diferente dada su
naturalezay la frecuencia a la que ocurre, tomando como ejemplo el caso de la polarizacién orientacional,
llega un punto donde los dipolos no pueden seguir la rapidez de variacién del campo cuando aumenta
mucho la frecuencia, entonces comienzan otros mecanismos a tener predominio. Cuando la polarizacién
es orientacional se dice que ocurren fendmenos de relajacidn dieléctrica, mientras que a frecuencias
superiores tienen lugar fendmenos de resonancia. En el efecto de relajacidn antes mencionado, los dipolos
del material vuelven al estado de equilibrio termodinamico en que se encontraban, el tiempo que dura

este proceso se conoce como tiempo de relajacidn dieléctrica.

2.4.1-Modelos de relajacion dieléctrica

Para los materiales que poseen polarizaciéon orientacional se han desarrollado modelos que pueden
predecir la permitividad dieléctrica compleja dependiente de la frecuencia. Cada modelo tiene su rasgos
propios y distintivos, razén por la cual se utilizan dependiendo de las caracteristicas que cumpla el medio

bajo prueba. A continuacion se describen los mas comunes.

El modelo de Debye (Chen et al. 2004) se desarrolld y logrd ajustar la permitividad compleja de sustancias

puras, siendo entonces el mas sencillo por su complejidad matematica; el mismo se define como

£F = g 4 S5 (32)

donde:

e & permitividad estatica o de baja frecuencia-(¢; = lim €), adimensional,
f-0
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® & permitividad de muy alta frecuencia-(&,, = }im €), adimensional,
—00

e w:frecuencial angular (w = 2mf), en radianes por segundos-[rad/s],
e T:tiempo de relajacion, en segundos-[s].

En (32) se puede observar que a medida que aumenta la frecuencia, el segundo término tendra un valor
de menor cuantia cada vez. Este hecho implica que el periodo del campo E es mucho mas pequefio que el
tiempo de relajacion de los dipolos permanentes, los cuales tendran una orientaciéon que ya no esta
influenciada por el campo. Como se observa en la Figura 9, a muy alta frecuencia la permitividad dieléctrica
es el nimero real €, (en este valor existe mayor influencia de los mecanismos de polarizacién electrénica
y atdmica), en cambio a muy baja frecuencia la permitividad compleja tenderd al nimero real &, serd muy
sensible a los cambios de temperatura debido al desorden térmico tipico de esa zona frecuencial (Chen et

al. 2004).

F” fenémeno de
’ relajacion

incremento de
la frecuencia

°
Eoo Ecot Es & g
2

Figura 9. Modelo de relajacion Debye (Chen et al. 2004).

Para el caso del modelo de Debye existe solo una contribucidn a la relajacion, razén por la cual ajusta muy

bien para sustancias puras (Chen et al. 2004). En el semicirculo de la Figura 9 el centro esta localizado en

)

+ . P .
c (% 0) y el punto marcado con una cruz roja corresponde al valor de permitividad donde tiene lugar

el fendmeno de la relajacion dieléctrica.

Existen casos de sustancias donde se tiene mds de una contribucién para la polarizacién orientacional, se
dice entonces que el material posee un espectro de tiempo de relajacién (Chen et al. 2004). Un nuevo
modelo que predice la permitividad dieléctrica compleja de sustancias con el efecto antes mencionado es
el Cole-Cole. Para tomar en cuenta las nuevas contribuciones, una constante empirica a es introducida

como se puede observar en
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* €5~ €0
€ = o+ TS (33)

donde:

e :constante, adimensional 0 < a < 1.

Puede observarse que si @ = 0 entonces se tiene nuevamente la ecuacién de Debye con un solo tiempo
de relajacion. Cuando a aumenta su valor el tiempo de relajacion comienza a tomar valores en un amplio
rango, en dependencia de las fuentes que contribuyen al proceso de relajacidn orientacional. La Figura 10
muestra una grafica tipica de la relajacién orientacional de una sustancia que sigue el modelo Cole-Cole,

en donde el centro del semicirculo sufre un corrimiento hacia la parte negativa de la permitividad

. . . . EotE ey e . . .
imaginaria y se situaen C (%, —d). La permitividad a bajas frecuencias comienza donde se encuentra

&g, va cambiando de valor segun la frecuencia va en aumento hasta llegar a ¢, luego de pasar por el punto

de relajacion, el cual se encuentra marcado en la Figura 10 por la X en color rojo.
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Figura 10. Modelo de relajacion Cole-Cole (Chen et al. 2004).

Segun la Figura 10, las expresiones para calcular el parametro a son

d= %tan 0, (34-a)

Vs
0= CKE, (34-b)
Existen sustancias cuyo fendmeno de relajacidn ocurre de manera asimétrica. Para estos casos, la férmula
empirica de Cole-Davidson mostrada en (35) puede ser muy Util ya que introduce la constante [ capaz de

describir el efecto que provoca la asimetria antes mencionada.

* __ Es— €0
& =¢ge + Ttjon? (35)



24

donde:

e [3: constante, adimensional 0 < f§ < 1.

Si f = 1 entonces estd teniendo lugar el modelo Debye. A medida que la asimetria aumenta, entonces el
valor de [ disminuye acercadndose a cero, esta asimetria se refleja en el diagrama de relacién de

permitividades como se muestra en la Figura 11.

4

800 85 8’

Figura 11. Modelo de relajacién Cole-Davidson (Torres, 1999).

En la Figura 11 se puede observar la inclinacién que puede sufrir la relajacién hacia la zona de altas
frecuencias. La motivaciéon de introducir el elemento S se relaciona con la necesidad de converger para el
muy amplio rango de dispersién observado en altas frecuencias en elementos orgdnicos tales como

glicerina, glicerol, entre otros (Torres, 1999).

2.5-Conclusiones

En este capitulo se realizé un andlisis tedrico de aspectos necesarios para el estudio de la permitividad
dieléctrica compleja en diferentes medios. Las leyes de Maxwell establecen cdmo se propaga el campo en
los diferentes medios teniendo en cuenta algunas caracteristicas de éste tales como la permitividad, la
permeabilidad o la conductividad, las cuales se proporcionan en el andlisis de las ecuaciones constitutivas.
Se estudiaron las condiciones de frontera para los campos electromagnéticos con el fin de entender las
variaciones que estos sufren cuando cambian de un medio a otro. Cuando incide un campo en un material
de naturaleza dieléctrica tienen lugar mecanismos que lo polarizan. Para el rango de las radiofrecuencias

y las microondas tienen predominio los efectos de la polarizacién orientacional o dipolar, los valores de

permitividad dieléctrica de los medios puede ser descrita aqui por modelos tales como el de Debye, Cole-

Cole y Cole-Davidson.
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En el siguiente capitulo se presentan las formas, los sistemas y modelos para realizar la medicién de la
permitividad en materiales, haciéndose especial énfasis en la descripcion de la técnica de la punta coaxial
con terminacidn en circuito abierto. Ademas, se incluyen temas acerca de la calibracién de un analizador
de redes vectorial para realizar mediciones de la permitividad en el ron Havana Club Afiejo 3 Afios y sus

mezclas con metanol, etanol y agua no-ionizada.



26

Capitulo 3. Técnicas de medicion de permitividad de materiales en

microondas

3.1-Introduccion

Como se dijo anteriormente, la medicién de la permitividad dieléctrica compleja de materiales en el rango
de radiofrecuencias y microondas es un hecho que ha cobrado mucha importancia para los cientificos del
sector, debido a la informacién que brinda sobre la composicién de la sustancia. Existen varias técnicas
para llevar a cabo la medicidn de la permitividad dieléctrica en los medios, escoger la adecuada depende
de la naturaleza fisica y eléctrica del material, la frecuencia de interés, asi como el grado de sensibilidad
deseado en el resultado (Castro, 2010). Para obtener el valor de la permitividad dieléctrica, primero se
obtiene su respuesta ante la aplicacion de un campo eléctrico con el uso de un equipo analizador de redes
vectorial, luego se emplea un modelo para calcular la permitividad dieléctrica correspondiente (Castro,

2010; Rohde&Schwars, 2012; Chen et al. 2004).

En este capitulo se presentan aspectos relacionados con el andlisis de redes de microondas y con la
calibracién de ciertos tipos de sensores a través de los cuales se analizan materiales. También son
comentadas algunas formas de medicién de sustancias, haciéndose un analisis mas amplio acerca de la

técnica de sonda coaxial terminada en circuito abierto.

3.2-Redes de microondas

Los circuitos que trabajan a bajas frecuencias, y para los cuales las dimensiones son pequefas respecto a
su longitud de onda de operacidn, pueden considerarse como una interconexién de componentes pasivos
o activos concentrados con voltajes y corrientes Unicas definidas en cualquier punto del circuito (Pozar,
2011). Debido a esto, se supone que los campos se propagan bajo el modo Transversal Electromagnético
(TEM), soportados por dos o mas conductores; esto implica el uso de las leyes de Kirchhoff y condiciones

casi estaticas en el momento de aplicar las ecuaciones de Maxwell para resolver los circuitos (Pozar, 2011).

El analisis de redes de N puertos como la que se muestra en la Figura 12 es una forma de resolucion circuital

donde se relacionan las variables que describen el comportamiento de un circuito de un modo matricial.
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Vx Iy %L?I NIy

Figura 12. Red de N-puertos (Pozar, 2011).

Enla Figura 12 se observa una representacion de un circuito con multiples puertos, donde estdn denotados
voltajes y corrientes que entran a la red, asi como corrientes y voltajes que salen de la misma. Si se trabaja
en baja frecuencia, se pueden definir parametros matriciales que relacionen a las corrientes y voltajes en
cada puerto. En la figura 12 se muestran las corrientes I; e I, entrando a la red por los puertos 1y 2
respectivamente, mientras que a la entrada de ambos puertos se encuentran los voltajes correspondientes
V, y V,. Describiendo la red de una forma matricial y aplicando la ley de Ohm queda entonces definida la

relacion (Pozar, 2011; Chen et al. 2004)

[Vl =1[2]-11, (36)

donde:

e [V]: matriz de los voltajes de la red, [V]

I
o~ SN

I
e [I]: matriz de las corrientes de la red, [I] = 11],
2

le ZlZ

7 7 ], relaciona voltajes y corrientes de la red.
21 422

e [Z]: matriz de impedancias, [Z] = [
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Se pueden obtener las relaciones de impedancia midiendo en un puerto mientras que el otro permanece

en circuito abierto (Pozar, 2011; Chen et al. 2004),

V.
Zjj =1 =12 (37-a)
Zy=" i=12j=12). (37-b)
Iilp=o

El elemento Z;; de la matriz tiene el significado de ser la impedancia de entrada en el puerto j cuando el
puerto i permanece abierto y no fluye corriente a través de él; mientras, Z;; es la funcion transferencial

directa del puerto j al puerto i cuando este ultimo se encuentra abierto.

Otra manera de relacionar las corrientes y voltajes totales de la red es mediante la matriz admitancia que
se muestra en (40) dado que [Z] = [Y]~1. Para los pardmetros [Y] se realiza el mismo andlisis, solo que

cuando se alimenta en el puerto j, el i se pone en cortocircuito.

(1] =[¥]-[v], (38)

Ahora bien, cuando la frecuencia de trabajo se encuentra en el rango de las microondas la medicion de
voltajes y corrientes se torna un proceso dificil o imposible. Puede llevarse a cabo si para las lineas TEM se
encuentra presente un par de terminales, el cual no necesariamente existe para las lineas que no son TEM
(Pozar, 2011). No existe equipamiento capaz de realizar mediciones de corrientes y voltajes en valores
complejos cuando se intenta medirlas a frecuencias de microondas. Se torna dificil el proceso de
desarrollar estandares de calibracién que sean confiables en un ancho de banda tan amplio, ademas de
que los dispositivos activos no se comportan de manera estable cuando son terminados en circuitos
abiertos o cortocircuitos (Pozar, 2011). Por todas estas razones, los parametros que incluyen la descripcion

de la red en términos de corrientes y voltajes no se emplean en altas frecuencias.

Los parametros de dispersién S son los mds apropiados para el rango de las microondas, en donde la
medicion se basa en detectar los niveles de las ondas incidentes en los puertos y las que se reflejan desde

estos (Pozar, 2011). Para una red como la mostrada en la Figura 12 la matriz [S] se define como:
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V1: S11 S12 o Sin [V1+]
VZ: _ 5121 52:2 SZ:N . V2.+ , (39)
VN Sn1 Snz - SnN [VNJ“J
donde:
v,
e [V7]: matriz de los voltajes reflejados de lared, [V™] = VZ: ,
[V~
_V1+_
+
e [V*]: matriz de los voltajes incidentes en lared, [V] = V% ,
[V "
S11 S12 o Sin
e [S]: matriz de dispersidn, [S] = 5:21 52:2 S?N.
SNl SNZ e SNN

Para una red de dos puertos, resulta entonces que sus ondas incidentes y reflejadas se definen como lo
muestra la Figura 13, donde las ondas que llegan a la red de dos puertos son denotadas como a, y a,,

mientras que a las que se salen de esta se les denomina b, y b,.

o——— ————o

a Red de -

! Puerto 2 Puerto 2

b, -— : puertos 2 — b
o— ———o0

Figura 13. Definicidn de corrientes y voltajes en una red de dos puertos (Chen et al. 2004).

La red de 2-puertos en base a la matriz [S] puede describirse de forma matricial como

[b] = [S] - [al, (40)

donde:
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e [b]: matriz de las ondas reflejadas de la red, [b] = Zﬂ,

. - a;
e [a]: matriz de las ondas incidentes en la red, [a] = [az],

_ 511 512

e [S]: matriz de dispersion, [S] = S S
21 22

], relaciona ondas incidentes y reflejadas de la red.

Considerando una matriz de N-puertos, cada elemento de la matriz [S] puede ser obtenido colocando una
onda en un puerto seleccionado y midiendo en ese mismo o cualquier otro especifico, siempre que los
demds sean determinados en cargas acopladas para evitar reflexiones a través de ellos. Para el caso

especifico de una red de dos puertos se tiene que (Pozar, 2011; Chen et al. 2004)

’ (] = 1' 2)' (41'3)

a;=0

Sy=2 =1 2j=1 2) (41-b)

j a;=0

aj

En (41-a) se tiene la interpretacion del coeficiente de reflexion en el puerto j, asi [} = §;;; mientras que
(41-b) es el coeficiente de transmision del puerto j al i, de modo que Tj_,; = §;;. Las ondas a4, a,, by y b,

se definen como (Pozar, 2011; Chen et al. 2004)

Para algunos componentes y circuitos, la matriz [S] puede ser calculada empleando técnicas de anélisis de

redes o pueden ser medidos directamente con un analizador vectorial.
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La relacidn existente entre los pardmetros [S] y los [Z] anteriormente mencionados se expresa a través
de ecuaciones que convierten valores de un conjunto al otro, las mismas pueden ser consultadas en (Pozar,
2011; Chen et al. 2004). La ventaja del uso de los pardmetros de dispersion radica en la facilidad que brinda
para las mediciones a frecuencias de microondas debido a que se basan en ondas incidentes y reflejadas.
El hecho de terminar los puertos en cargas acopladas para efectuar las mediciones evita reflexiones
indeseadas, asi como oscilaciones de los dispositivos activos, asi existe gran facilidad para la construccion

de estandares de calibracion para rangos de frecuencias muy extensos.

3.3-Calibracién y errores

Un proceso de medicién debe gozar de buena precisién para que las conclusiones establecidas a partir de
la informacion obtenida sean utiles. En cualquier proceso de medicidn existen errores que estan incluidos
de manera inherente en cada sistema (Chen et al. 2004); cuando se utiliza un analizador de redes vectorial

los errores se clasifican en:

e sistematicos: causados por imperfecciones del sistema no varian con el tiempo y pueden ser

corregidos por la calibracion:

o directividad: debidos a sefiales de fuga que se perciben en el detector de ondas reflejadas

pero que no se reflejan en el dispositivo bajo prueba

o cross talk: debido a senales de fuga que se observan en el detector de ondas sin pasar por

el dispositivo bajo estudio

o respuesta de frecuencia: surgen de la pérdida de ruta, el retardo de fase y la respuesta del

detector.

e aleatorios: son impredecibles y no se eliminan mediante la calibracidn; pueden minimizarse

realizando multiples mediciones y promediando resultados
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e de deriva: cambio de condiciones del sistema de medicidon después de realizada la calibracion
(temperatura, presiéon, humedad); pueden eliminarse volviendo a calibrar, aunque el sistema

vuelve a quedar vulnerable ante ellos

Un proceso de calibracion es aquel en el cual los errores sistematicos del sistema son removidos
matematicamente del resultado sin corregir, para asi brindar uno que sea correcto. Este proceso se puede
llevar a cabo gracias a los estandares de calibracidn, los cuales son estructuras cuyos parametros de
dispersion son bien conocidos para entonces remover los efectos de los errores sistematicos de las
mediciones efectuadas. A través de muchas investigaciones han sido propuestas muchas técnicas de
calibracién de analizadores de redes vectoriales (Gaytan et al. 2013; Reynoso et al. 2012; Reynoso et al.
2013). Para estudio de materiales a través de la mediciéon de la permitividad son muy utilizadas las

mediciones de uno y de dos puertos.

3.3.1-Calibracién de un puerto

Las mediciones de microondas que se realizan a través de un solo puerto se realizan midiendo las ondas
incidentes y reflejadas, por lo que son descritas utilizando la expresion (41-a). En el caso de estudio de
materiales, estos son los que aportan la reflexién cuando les incide un campo eléctrico a través de algun
circuito sensor. Para obtener precision, sensibilidad y repetitividad en la medicion se efectua la calibracion
del sistema en dependencia del sensor a utilizar, seleccionando una técnica determinada y utilizando el

modelo de error de 3-términos que se describe en la Figura 14.

DBP
a 1 a [T :
a0 b L > > > :
1 ]
Ao 1 |
j T_ RSN ADAPTADOR — DBP L i I
eonyY A€ v Yic,
pummy DE ERROR m X
e bﬂ 1 :
bo N em‘em Fl : :

(a) (b)

Figura 14. Modelo de error de 3-términos (Gaytan, 2012), (a): reflectémetro perfecto y (b): diagrama de flujo para la
calibracidn.
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En la Figura 14-a se observa que sobre la estructura que se desea medir (Dispositivo Bajo Prueba-DBP) esta
incidiendo la onda a; mientras se refleja b; de la misma. El adaptador de error es un bloque que encierra
los errores sistematicos desde el sintetizador del analizador de redes hasta la entrada del DBP tomando
en cuenta todos los elementos activos y pasivos. Sobre la caja de error incide la onda proveniente del
equipo a,, siendo by la reflexidon que se obtiene de la medicidén de un solo puerto, los errores deben ser
removidos mediante la calibracién. En la Figura 14(b) se presenta el diagrama de flujo que se sigue para

lograr la correccién de errores, aqui:

[, es el coeficiente de reflexién medido (contiene errores),

o [ es el coeficiente de reflexion corregido (errores removidos por la calibracion),

® ¢y errores de directividad,

e ¢,1:errores de desadaptacion,

® e,0€p1: respuesta de frecuencia.
Segun el diagrama de la Figura 14-b el coeficiente de reflexion medido se obtiene mediante
bo _ ego—Acl'c

Ty =2 =20"ee (43)

ao 1-ey.Tc’
donde:
e A,:determinante de la matriz de errores del adaptador, (A, = ego€11 — €01€10),

entonces el coeficiente de reflexidn corregido se calcula segun

I, = ——m—coo (44)

e11(Tm—ego)+eg1€10’

Si se emplean tres estructuras cuyos coeficientes de reflexién (I;,i = 1,2 y 3) sean bien conocidos, y a
los cuales se les llamaria estandares de calibracién, entonces pueden llegar a ser suprimidos los errores

del sistema; lo anteriormente dicho se explica como
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Ln1 = oo + Terlmierr — 1A, (45-a)
Lz = oo + Iezlmzerr — 4., (45-b)
I3 = ego + Iezlmzerr — [14,, (45-c)

Utilizando estructuras que establezcan circuito abierto, corto circuito y carga acoplada, los errores
sistematicos pueden ser removidos y el analizador de redes vectorial queda listo para medir otros
dispositivos de un solo puerto. Este es el principio de la técnica de calibracidn SOL (short-open-load)
(Gaytan, 2012; CASCADE Microtech; Yoon, et al. 72). Cuando se hacen mediciones de dos puertos entonces
estard implicita la transmisién de ondas de un puerto al otro, lo cual es aprovechado en las técnicas que
utilizan reflexién y transmisién para el estudio de las propiedades de los materiales. Para este caso, la
calibracién se completa con una cuarta estructura que vincule a los dos puertos, este estandar es el

“through” (Montoya, 2015).

3.4-Técnicas de medicion de materiales

Las técnicas para la medicion de materiales pueden ser clasificadas en resonantes y no resonantes. En el
caso de las primeras, puede conseguirse con ellas un conocimiento de precisién haciendo el analisis a
varias frecuencias discretas o una frecuencia que puede, o no, manejar un ancho de banda estrecho. Las
técnicas no resonantes logran brindar informacién sobre el material bajo estudio en un amplio ancho de
banda de frecuencias y de manera general (Chen et al. 2004). El uso combinado de ambas categorias de

métodos puede brindar muchisima mayor informacidon sobre el medio dieléctrico que se investiga.

Una vez que se envia la onda hacia la muestra, las técnicas no resonantes se pueden dividir entre las que
deducen la permitividad del material a partir de la reflexién que este produce en un plano de referencia
definido, y las que miden la reflexién junto con la transmisidon. Con base en esto, se pueden tener

ambientes de medicion que implican la utilizacién de uno o de dos puertos para el analisis de materiales.

La técnica de linea de transmision (Chen et al. 2004; Agilent, 2006; Janezic y Williams, 1997; Severo et al.
2017; Janezic y Jargon, 1999) es una técnica no resonante que tiene una configuracién de medicion de dos

puertos y que se muestra en la Figura 15. En esta se pueden observar las regiones |, Il y lll, con longitudes
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Ly, Ly L, respectivamente. L, y L, son las distancias desde los planos de referencia 1y 2 a los puertos 1
y 2, respectivamente, mientras que L es la longitud que ocupa la muestra dentro de la linea de transmision.
Desde el puerto 1 ubicado en la regidn | llega el campo eléctrico a la muestra con Ej,., de la parte que
penetra en el material una se transmite hacia el puerto 2 situado en la regién 2 con Ey,45s Y Otra se disipa
en el material debido a sus pérdidas. Finalmente, una porcién del campo incidente es reflejada con
Egeri nuevamente al puerto 1. Ejemplos de la aplicacion de esta técnica pueden ser encontrados en

(Moolakuzhy, 2014; Lesnikowski, 2012; Liu et al. 2018).

! » ETrans

|
o —
I ' 11 I m |
_ | | |
o | | |
Puerto 1 | 2 Puerto 2

Figura 15. Técnica de medicion de linea de transmision (Chen et al. 2004).

La Figura 16 muestra la técnica de espacio libre (Chen et al. 2004; Skocik y Neumann, 2015), la cual también
se clasifica como no-resonante. Aqui se muestran dos antenas, una transmisora y otra receptora, que van
conectadas a los puertos de medicidn. En el centro de ambas se encuentra un soporte para sostener la
muestra mientras se somete a la radiacidn en el espacio libre. Dos lentes colocadas en la apertura donde
las antenas emiten sus ondas se emplean para enfocar la radiacidon de ambas sobre la muestra, ayudando

de este modo a disminuir el efecto del ambiente de medicidn.

Antena transmisora | Muestra Antena receptora
I (R
% : %

Figura 16. Técnica de medicidn de espacio libre (Chen et al. 2004).
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El grosor del soporte de la muestra y las distancias entre las antenas, donde cada una debe ser ajustada
por separado para que la onda incidente en la muestra sea plana y las propiedades del material sean
obtenidas a partir de la medicion de la reflexion y la transmisidn a través del mismo. Ejemplos de aplicacion
de la técnica de espacio libre pueden encontrarse en (Ghodgaonkar et al. 1990; Nguyen y Shirai, 2017;

Trabelsi y Nelson, 2003).

En el caso de las técnicas resonantes, se pueden encontrar aqui las categorias de métodos que miden la
resonancia y los que observan cémo se perturba la resonancia ante la presencia de la muestra a medir.
Para este tipo de métodos, la muestra puede también servir como resonador o como parte del mismo, el
comportamiento del material se obtiene a partir de las propiedades del resonador (Chen et al. 2004;
Agilent, 2006; Rubinger y Costa, 2007; Hernandez et al. 2014; Krupka et al. 1998). En los métodos de
perturbacién de la resonancia la muestra se introduce en una estructura resonante, y entonces las
propiedades del material se obtienen a partir de los cambios en el comportamiento del dispositivo.
Algunos de los dispositivos mas utilizados como sensores son las estructuras dieléctricas, coaxiales y guias

de ondas, permitiendo hacer mediciones de uno y de dos puertos (Chen et al. 2004; Lobato et al. 2010)

3.5-Técnica de prueba coaxial terminada en circuito abierto

La técnica de la prueba coaxial terminada en circuito abierto es de tipo no-resonante y se basa en la
medicién de la reflexién del campo E que se produce por la diferencia de impedancia entre el sensor vy el
material bajo prueba; el campo debe interactuar solamente con la muestra y debe desvanecerse por las
pérdidas de esta (Agilent, 2006; Chen et al. 2004). En la Figura 17 se muestra el sensor coaxial dispuesto
para realizar mediciones: en la Figura 17-a la sonda se encuentra midiendo un material sélido, con lo cual
el sensor debe ser colocado en una superficie plana del material, mientras que en la Figura 17-b la
sustancia es liquida y el sensor se encuentra inmerso en el material. También se puede observar en la
Figura 17 que el sensor coaxial presenta un plano de tierra extendido (Baudry et al. 2006; Grant et al. 1989;
Yeow et al. 2013). Esta variante se utiliza con el objetivo de asegurar que el campo reflejado sea captado
por el plano de tierra de la sonda y que este no se desborde, de esta forma se asegura que toda la reflexién
resultante de la interaccién de la muestra con el campo E es medida. Ejemplo de otras modificaciones
practicadas en el sensor coaxial con el objetivo de mejorar las mediciones son el empleo de puntas
extendidas de manera que puedan insertarse en el material o con la geometria cambiada (Chen et al.

2004).
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cable coaxial cable coaxial

sonda coaxial

|==—

. sonda coaxial

—_muestra (s6lida)

| muestra (liquida)

(a) (b)

Figura 17. Técnica de medicidn prueba coaxial terminada en circuito abierto (Agilent, 2006).

Un error tipico de medicidn es no asegurarse de que entre el sensor y el material no existan espacios con
aire, ya que de suceder esto las lineas del campo estarian atravesando dos medios, con lo cual las

reflexiones no dependen solamente del medio bajo estudio.

Varios investigadores han empleado esta técnica con diferentes fines. En (Nelson y Bartley, 1998) se
realizaron mediciones de materiales pulverizados comenzando en los 200 MHz y extendiéndose hasta los
20 GHz, en (Abbas y Hamdoun, 2004) utilizaron una sonda coaxial pequefia para medir material adhesivo
desde los 300 kHz hasta los 3 GHz, en (Daout et al. 2014) se utiliza una punta coaxial de 70 mm de longitud
para medir concreto en el rango de frecuencias desde 50 MHz al.5 GHz, en (Popovic et al. 2005) se practica
la medicién de tejido bioldgico in vivo y ex vivo en el intervalo de 0.5 a 20-GHz, en (Boughriet et al. 1999)
se caracterizan los liquidos metanol, propanol, butano y muestras de agua con diferente salinidad en el
rango de 400 MHz a 20 GHz como parte de la caracterizacidon de materiales necesarios para los sistemas

de imagenes de microondas.

Algunos de los modelos desarrollados para la técnica de la sonda coaxial son el capacitivo (Athey, et al.
1982; Stuchly, et al. 1982), linea virtual (Ghannouchi y Bosisio. 1989), de la antena (Brady et al. 1981) y de
funcién racional (Anderson et al. 1994). Sin embargo, por cuestiones de sencillez solo se explican el

capacitivo y el de linea virtual.

3.5.1-Modelo capacitivo

La Figura 18-a muestra el esquema que describe a la técnica de la prueba coaxial utilizando el modelo

capacitivo, donde se observa una sonda cuya conexion con el cable camino al analizador de redes vectorial
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se encuentra en el plano B-B’, mientras que al final de la prueba coaxial, en el plano A-A’, se encuentra el

material bajo prueba.

Material
ajo
B A pruecba
1
— Cs—— C(E,‘r) ||
—
B A’

(a) (b)

Figura 18. Técnica de sonda coaxial terminada en abierto, modelo capacitivo (Chen et al. 2004).

En la Figura 18-b se puede observar el circuito equivalente al escenario anterior en el plano de referencia
A-A’, que es donde se desean obtener los pardmetros S;;. Como se observa en (48), el modelo relaciona
al coeficiente de reflexion medido con la capacitancia equivalente que se produce cuando la sonda es

terminada con un material de permitividad compleja del material &, (Chen et al. 2004; ).

r Fe 1+jwZy[C(e)+Cy] (46)

donde:
e TI'*:coeficiente de reflexién complejo medido,
e ¢/%:término que plantea la fase exponencial compleja
e ((g,): capacitancia dependiente de la permitividad compleja del material, C(g,) = €,Cy,
o (py Cf capacitancias obtenidas a través del proceso de calibracion del modelo.

Algunas sustancias cuyas propiedades son bien conocidas y han sido usualmente utilizadas para los

procesos de calibracion son el agua no-ionizada, el metanol y el etanol, entre otras. Finalmente, C; y Cr

son calculadas a partir de las relaciones

C. = (1—|F*ec|2)
0= " PO (47-a)
WZo(1+2[T* gc|-cos(Pec) +T ec|?)E ec
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_ =2|T* gcl'sin(Dec) . )
Cf T WZo(14+2|T* o] cOS(@ o) +T* ocl2) € eoc " Co, (47-b)

donde:

o I, y®d,.: magnitudy fase de los pardmetros de reflexion del estandar de calibracion,

® £,.cYE oot partesreal eimaginaria de la permitividad compleja del estandar de calibracion.

Una vez calibrado el modelo, la permitividad de la muestra bajo estudio se calcula en términos del

coeficiente de reflexion como muestra

1-r* Cr

& = TezoCo(14T) Gy (48)

Si el modelo hubiera sido definido previamente en la interfaz B-B” de la Figura 18, entonces la diferencia

de fase entre dicho plano y el A-A” debe ser calculada y tomada en cuenta, como lo muestra

F*A—A' == F*B—B' " ejzer (49)

donde:

o 20=9®d,_, — Dp_p:camino de iday regreso recorrido por la onda dentro de la sonda.

3.5.2-Modelo de linea virtual

Otro de los modelos desarrollados para la conversién de los pardmetros de reflexion a valores de
permitividad dieléctrica es el de linea virtual (Chen et al. 2004; Ghannouchi y Bosisio, 1989). Su diagrama
se muestra en la Figura 19, aqui se observa el plano B-B’, que es donde se conecta la linea fisica al cable

para que el analizador vectorial envie el campo y mida la reflexion.
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Figura 19. Técnica de sonda coaxial terminada en abierto, modelo de linea virtual (Chen et al. 2004).

La permitividad dieléctrica compleja de un material dieléctrico correspondiente al modelo de la linea

virtual en funcidn de sus pardmetros de reflexion medidos se puede calcular mediante.

i _ 2jB¢D L
_ Jofee 1TmePD (anc\/a)' (50)

Eq = -
d 2nflL  1+T,,e2/BtD

donde:

c: velocidad de la luz, en metros por segundos (¢ = 3 x 108 m/s),

e [},: coeficiente de reflexidn medido en la interfaz A-A’,

e [f;: constante de propagacion de la sonda coaxial,

e D:longitud de la prueba coaxial,

e Y;:admitancia caracteristica de la sonda coaxial,

o & permitividad del dieléctrico de la linea coaxial, (usualmente Teflén, donde € = 2.1).

e L:longitud de la linea virtual

e Y,:admitancia caracteristica de la linea virtual

e &4: permitividad de la linea virtual
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e admitancia terminal Y; = 0 (debido a que termina en circuito abierto)

El cdlculo de D y de L se realiza mediante la calibracién utilizando dos medios como estandares, en donde
se lleva a cabo un proceso de iteraciéon (Chen et al. 2004; Ghannouchi y Bosisio, 1989) utilizando las

expresiones

p+e2/Bal

2jBD — PTE€ "~ 7
Fme 1+pe_2deLl

(51-a)

_faa _
= (51-b)

En los anexos de este trabajo de tesis se muestra el algoritmo de este método programado en MATLAB,

asi como una valoracién de sus resultados.

3.6-Conclusiones del capitulo

En este capitulo fueron estudiados los pardmetros de dispersion-S, los cuales relacionan ondas incidentes
y reflejadas en los puertos de las redes. Empleando estos pardmetros es posible caracterizar estructuras
electrénicas en el rango de frecuencia de las microondas, aspecto que es muy dificil de desarrollar
empleando parametros matriciales como los de impedancia u otras que relacionen voltajes y corrientes
en los puertos de la red. Estos parametros de dispersién se miden con equipos analizadores de redes
vectoriales, los cuales deben ser calibrados previamente para eliminar los errores sistematicos, siempre
presentes. Para analizar materiales, una vez calibrado el equipo, se selecciona una técnica que depende
del tipo de conocimiento que se desea obtener del medio dieléctrico y de los recursos disponibles.
Especificamente, en este capitulo fue descrita la técnica de sonda coaxial terminada en circuito abierto,
por la facilidad en su utilizacidn y porque sera utilizada durante el desarrollo de esta tesis. Empleando esta
técnica, se procede en el proximo capitulo a desarrollar el estudio del ron Havana Club Afiejo 3 afios, asi

como a las mezclas de este con etanol, metanol y agua no-ionizada.
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Capitulo 4. Medicion del ron y sus mezclas

4.1-Introduccion

La permitividad es una propiedad de naturaleza compleja propia de los medios dieléctricos que se define
comoe* =¢ —je”, es de tipo constitutiva y describe como influye un campo eléctrico sobre un material
(Chen et al. 2004). La parte real ¢ indica cuanta energia es capaz de absorber un material, mientras que
la parte imaginaria € muestra cuanta energia se disipa producto de la friccién de los dipolos cuando se
orientan durante el proceso de polarizacién (Garcia. 2008). Debido a que la permitividad dieléctrica
depende totalmente de las caracteristicas macroscdpicas y/o microscopicas del material (Dios et al. 1998),
entonces cada sustancia tendrd un valor de permitividad £* que la hace Unica; la caracterizacion del
material por medio de la medicién de su permitividad dieléctrica brindard entonces informacion util. El
proceso antes mencionado, se lleva a cabo asociando aspectos que definen al medio bajo estudio en su
estado 6ptimo con un valor de permitividad dieléctrica. Debido a diversos factores (como manipulacion
del material y el tiempo, etc.) puede cambiar la composicién del material y su manera de reaccionar ante
un campo eléctrico. Se podra afirmar entonces que un evento determinado tuvo lugar, y que este quedara

relacionado con el nuevo valor de permitividad dieléctrica.

Como se menciond previamente, la industria de fabricaciéon de bebidas alcohdlicas estd sufriendo la
adulteracién de algunos de sus productos. Algunas de las sustancias empleadas en estos procesos son
téxicas para el consumo humano, pudiendo provocar malestares, enfermedades, ceguera y la pérdida de
la vida. En el presente capitulo se le realizan varios estudios al ron Havana Club Afejo 3 Afios para su
caracterizacién mediante la medicién de su permitividad dieléctrica y la de sus mezclas con metanol,
etanol y agua en diferentes proporciones. Para las mediciones experimentales se utilizé la técnica de punta

coaxial con terminacion en abierto en el rango que va de los 300 MHz a 15 GHz.

4.2-Medicion experimental

Un diagrama a bloques de la técnica de medicién utilizada se muestra en la Figura 20, donde se puede
apreciar una punta de prueba coaxial que en su interfaz B-B” esta conectada a un analizador de redes
vectorial a través de un cable coaxial. Se puede observar también en la Figura 20 que la sonda estd

sumergida en el liquido bajo prueba, cuya permitividad dieléctrica se desea obtener en el plano A-A".
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coaxial cable

B-B’

[PNA-X Network Analizer]

coaxial probe

liquid unde
test

Figura 20. Arreglo experimental para la medicién de la permitividad compleja de muestras liquidas (Rodriguez et al.
2018a).

El sistema utilizado estd compuesto por los siguientes elementos:

e unanalizador de redes vectorial modelo PNA-X que brinda un rango de frecuencias de operaciones

desde los 10 MHz hasta los 50 GHz y mediciones de hasta cuatro puertos (serie N5245A),

e un cable coaxial de microondas flexible (serie 85070E-022),

e una punta de prueba coaxial de 200 mm de largo y 2.2 mm de didmetro que puede operar en un

rango de temperatura desde 0°C hasta los +125°C (serie 85070-20037),

e un dispositivo de calibracion haciendo la funcién de estandar cortocircuito,

e una herramienta computacional para transformar los pardmetros de reflexion medidos S11 a los

valores de permitividad dieléctrica compleja.

Una vez montado el sistema se llevé a cabo el proceso de calibracién en dos etapas, el cual consistié en
emplear la técnica SOL con los estandares short-open-load en la interfaz B-B” de la punta coaxial de la
Figura 20. Posteriormente en el plano A-A" del sensor coaxial de la misma figura se aplicé la técnica SOL
con los estandares aire-cortocircuito-agua no-ionizada. Para medir la muestra se acercay aleja de la sonda
coaxial de forma manual. El fabricante del equipamiento utilizado recomienda que la muestra liquida a
estudiar debe ser no magnética (u.=1), infinita en tamafno eléctricamente y de orientaciéon uniforme y
homogénea, esto es, isotrdpica. La prueba coaxial debe estar insertada un minimo de 5mm dentro del

material, asi como la misma distancia alrededor de su radio (Agilent, 2013).
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Para obtener una lectura de datos, el frasco y su contenido fueron colocados de manera que la sonda
coaxial quedara inmersa en la parte centrar de la muestra; cinco mediciones fueron realizadas por cada
muestra bajo estudio. Entre cada medicién y la siguiente (fuera de la misma muestra o una diferente) el
frasco contenedor fue alejado del sensor. Antes de ser colocada nuevamente una muestra, se utilizaba
papel absorbente para proceder con el secado de la punta coaxial. De esta forma la misma muestra era
interpretada como una nueva para el analizador, y en caso de ser una diferente esta no se contaminaria
con restos de la humedad que quedaba en la sonda. Finalmente, el resultado que se muestra en las graficas

correspondientes representa el promedio de las 5 mediciones obtenidas.

Para corroborar que el sistema de medicidén ofrece resultados acertados, se le realizaron mediciones de
permitividad a sustancias cuyas propiedades electromagnéticas fueron medidas y reportadas previamente
en la literatura (Gregory y Clarke, 2012) con el fin de hacer una comparacion. Los materiales seleccionados
fueron el metanol y el etanol a la temperatura promedio de 22.5 °C en el rango de frecuencias de 500 MHz
hasta 5 GHz. Como se puede observar en las Figuras 21 (a y b), los datos graficados resultan en gran
similitud, de tal manera que las mayores diferencias existentes en la mediciéon del metanol son de 3.3% y
6.3% en € y & respectivamente a la frecuencia de 5 GHz, mientras que para el etanol la mayor

discrepancia es de 3.4% a 1.52 GHzen € yde 6.1% a5 GHz en ¢ (Rodriguez et al. 2018a).

*.
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Figura 21. " medida y reportada (Rodriguez et al. 2018a), (a): metanol y (b): etanol.
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4.3-Medicion de permitividad compleja en el ron y sus mezclas con metanol,

etanol y agua no-ionizada

Utilizando el arreglo experimental descrito anteriormente, fueron realizados varios estudios de la
permitividad dieléctrica en el ron de procedencia cubana y sus mezclas con metanol, etanol y agua no-
ionizada en diferentes concentraciones, en donde el metanol y el etanol presentan un nivel de pureza >
99%. En la nomenclatura perteneciente desarrollo de los experimentos, el ron puede ser llamado como

matriz, mientras que, para referirse al metanol, al etanol y al agua se ha utilizado el término inclusién.

4.3.1-Distribucion del cambio en la permitividad dieléctrica compleja de las muestras

En el primero de los experimentos las muestras fueron preparadas con un volumen de 40 mL y hasta un
20 % de concentracién de metanol, etanol o agua en la mezcla. Las proporciones de las muestras de ron
contaminado con las sustancias mencionadas, cuya temperatura estimada aproximadamente fue de 25 °C

se exponen en la Tabla 1, la cual fue obtenida de (Rodriguez et al. 2016).

Tabla 1: Proporciones de las muestras medidas.

No. de Volumen dela  Volumen de la Porcentaje de
muestra sustancia 1* sustancia 2* lainclusién
1 40 de ron 0 0
2 38 de ron 2 de metanol 5
3 36 de ron 4 de metanol 10
4 34 de ron 6 de metanol 15
5 32 de ron 8 de metanol 20
6 38 de ron 2 de etanol 5
7 36 de ron 4 de etanol 10
8 34 de ron 6 de etanol 15
9 32 de ron 8 de etanol 20
10 38 de ron 2 de agua 5
11 36 de ron 4 de agua 10
12 34 de ron 6 de agua 15
13 32 de ron 8 de agua 20

* El volumen se presenta en mililitros-[mL],
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Antes de efectuar las mediciones, el sistema fue calibrado para el rango de frecuencias desde 300 MHz

hasta los 15 GHz en dos etapas:

i en la interfaz B-B’ de la punta de prueba mostrada en la Figura 20 se aplicé la técnica SOL con los

estandares short-open-load,

ii. en el plano A-A’ del sensor coaxial mostrado en la Figura 20, se empled la técnica SOL utilizando

como abierto al aire, como cortocircuito al propio estandar y como carga el agua no-ionizada.

El objetivo principal de este estudio fue distinguir un ron genuino de otros contaminados con metanol,
etanol y agua realizando la medicidn de la permitividad dieléctrica; estos resultados son presentados en
las Figuras 22, 23 y 24 respectivamente. Los puntos sefialados en dichas figuras marcan la regién de
frecuencia donde la diferencia de valor permitividad entre el ron original y los contaminados es mayor,
definiéndose zonas frecuenciales (dependiendo del liquido adicionado al ron) donde las discordancias de

permitividad dieléctrica son maximas.

La zona de frecuencia obtenida en la Figura 22-a para la parte real se encuentra de 2.9a3.3 GHzyen la
Figura 22-b entre 9.4 GHz y 9.7 GHz en la parte imaginaria para las mezclas con 10%, 15% y 20%. Para las
mezclas con mayor contenido de etanol se detecta en la Figura 23-a que el intervalo de mayores

diferencias estd entre los 3.2 y 3.3 GHz y alrededor de los 9.416 GHz para la Figura 23-b.
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Figura 22. Diferencias de permitividad entre el ron original y las mezclas de ron con metanol, (a): parte real de la
permitividad y (b): parte imaginaria de la permitividad
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Figura 23. Diferencias de permitividad entre el ron original y las mezclas de ron con etanol, (a): parte real de la
permitividad y (b): parte imaginaria de la permitividad

En la Figura 24, las zonas de frecuencia donde existe una mayor diferencia son de 4.9 a 5.2 GHz para la
parte real y entre 14.7 y 15 GHz para la parte imaginaria. Se puede observar que para las mezclas con
alcoholes los rangos de frecuencias donde la diferencias de permitividad son mayores son muy parecidos.
En ambos casos la diferencia encontrada cuando la mezcla corresponde al 5% se desplazé hacia un valor

de frecuencia mas bajo, lo cual se explica por ser la mas parecida con el ron y, por tanto, la mas dificil de

detectar.
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Figura 24. Diferencias de permitividad entre el ron original y las mezclas de ron con agua, (a): parte real de la
permitividad y (b): parte imaginaria de la permitividad
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4.3.2-Espectro de relajacion de las muestras

Un nuevo experimento se realiza con las sustancias y mezclas de ron con metanol, etanol y agua no-
ionizada en el rango de frecuencias de 500 MHz a 15GHz. Se formaron y etiquetaron mezclas con un
volumen de 20 mL y hasta un nivel de concentracién para la sustancia que constituye la inclusiéon X <0.15
(15%), la descripcién y composicidn de los liquidos bajo prueba (LUT: Liquid Under Test) se proporcionan
en la Tabla 2, obtenida de (Rodriguez et al. 2018a). La nomenclatura de la Tabla 2 (la cual sera seguida a
lo largo de la descripcidn del experimento) identifica a las sustancias base (sin mezclar) de la siguiente
manera: al ron se le asignd la letra R, mientras que el metanol, el etanol y el agua no-ionizada son referidos
con las letras A, By C respectivamente. Las mezclas del ron con cada inclusidn son denotadas con la letra
de la inclusion y el indice de concentracion en la composicion como subindice. El estudio dieléctrico de
estas muestras se llevd a cabo en un ambiente de temperatura controlada de 22.5°C, mientras que los
liqguidos bajo prueba se midieron una temperatura de 22 °C con la ayuda de un termdmetro convencional.
De igual manera que en el experimento descrito anteriormente, se le practican 5 mediciones a cada
muestray se calcula el promedio. En la Figura 25 se puede observar un tubo de polipropileno que contiene
una de las muestras liquidas con el sensor de prueba coaxial inmerso aproximadamente a una distancia

de 1.5cm.

Tabla 2: Composicion de las muestras para el estudio

LUT Sustancia 1* Sustancia 2* X
R 20 ron - 0
A 20 metanol - 0
B 20 etanol - 0
C 20 agua - 0

Aos *19 ron *1 metanol 0.05

Ao *18 ron *2 metanol 0.10

Ais *17 ron *3 metanol 0.15

Bos *19 ron *1 etanol 0.05

Bio *18 ron *2 etanol 0.10

Bis *17 ron *3 etanol 0.15

Cos *19 ron "1 agua 0.05

Cio *18 ron *2 agua 0.10

Cis *17 ron *3 agua 0.15

* El volumen se presenta en mililitros-[mL]
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Figura 25. Punta coaxial inmersa dentro del material bajo prueba (Rodriguez et al. 2018a).

Después de calibrar el sistema como en el experimento anterior, los primeros liquidos en ser medidos
fueron los liquidos base, cuya permitividad dieléctrica compleja muestra en la Figura 26. La permitividad
dieléctrica del agua en su parte real es mayor que la del resto de los liquidos en todo el rango de
frecuencias medido, mientras que en su parte imaginaria comienza siendo la menor a frecuencias bajas y

va aumentando hasta volverse mayor que la del resto.
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Figura 26. Permitividad dieléctrica medida para los LUT's R, A, By C (Rodriguez et al. 2018a), (a): parte real y (b):
parte imaginaria.

Se puede notar en la Figura 26 que el etanol es la sustancia de menor valor de permitividad dieléctrica
tanto en la parte real como en la imaginaria, mientras que el ron presenta mayores valores de permitividad

gue el metanol y menores que los del agua.

La Figura 27 muestra el espectro de relajacidon Cole-Cole medido y modelado para los LUT's R, A, By C,

debido al grado de pureza de las tres ultimas, estas fueron ajustadas utilizando el modelo de Debye.
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Figura 27. Espectros de permitividad compleja medidos y modelados (Rodriguez et al. 2018a).

El ajuste mediante el modelo Debye

i se determinan las coordenadas del punto donde tiene lugar el mecanismo de relajacién (punto de

la Figura 28 marcado con una X en color rojo), las coordenadas son (¢ ,; € ,) y dependen de £,

ii. secalcula el tiempo de relajacion como

T =1/@rf), (52)

iii. en base a la geometria de la Figura 28 se calculan la permitividad estatica &5 = e, +¢e,yla

permitividad de muy alta frecuencia e, = € , — €
iv.  se ajusta la permitividad compleja utilizando el modelo Debye (32).

Debido a las varias etapas de fabricacién del ron donde varios componentes pueden contribuir a su
mecanismo de relajacién, se asume que este constituye una mezcla en si mismo. La permitividad
dieléctrica del ron y todas las mezclas fue ajustada mediante el modelo Cole-Cole (33). La descripcién del

proceso seguido se apoya en la Figura 28.

Se debe tomar en cuenta que el diagrama Cole-Cole no es mdas que un semicirculo cuyo centro se
encuentra desplazado hacia la direccién negativa del eje de € , por lo tanto, los puntos del contorno

equidistan del centro desplazado y constituyen radios:
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Figura 28. Descripcién para el ajuste utilizando el modelo Cole-Cole.

de la medicidén, determinar S'T, s"r Yy f, (punto de la Figura 28 marcada con una X en color rojo)
calcular el tiempo de relajacién T mediante (52),

se eligié un punto cualquiera en el contorno, como el punto azul de la Figura 28, que se encuentra

en la frecuencia antes del punto de relajacion, y sus coordenadas son (e 1E 1),

tomando los puntos de relajacién y el que acaba de ser elegido, asi como el centro del semicirculo

se forma un tridngulo isdsceles y se calcula la longitud del lado diferente de dicho triangulo segun:

LD = (e, —€.)2+ (e —€,)2, (53)
se calcula el dngulo de inclinacién de este lado diferente mediante su pendiente:
myp = —, (54)

por geometria, se calcula la amplitud del angulo diferente del tridngulo isésceles, ¥ en la Figura

28:

¥ =180 —2-[90 + tan"*(mp)], (55)

se calcula la longitud del radio del semicirculo (lados iguales del tridngulo isésceles) aplicando la

ley de senos:

__ LD-sin[90+tan™*(myp)]

sin(¥) ! (56)
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por la geometria del modelo se calculad =r —¢ ,

en el tridngulo A O¢.. € , se calcula el cateto del lado &.&,- por el teorema de Pitagoras

En€ y = V12 —d2, (57)

por geometria se calculan & = €, + €& Y €0 = € y — E€ 1)

. 2.9 2tan"Y(d/ewe y
se calcula @ mediante (34-b): a = — = %,

se ajusta la permitividad dieléctrica utilizando el modelo de (33)

Para que puedan ser obtenidos los pardmetros de relajacion se recomienda que la permitividad dieléctrica

de materiales se mida hasta valores de frecuencia superior al de la relajacién. En la Tabla 3, tomada de

(Rodriguez et al. 2018a), se encuentran reportados las caracteristicas de relajacidon de todas las muestras

medidas en este experimento.

Tabla 3: Parametros de relajacion de las muestras analizadas

LUT &s & & T* fr ** l1-a
R 61.13 25.18 7.08 29.12 5.47 0.9550
A 33.50 13.47 6.57 55.72 2.86 -

B 24.79 10.21 4.37 184.53 0.86 -
C 80.75 37.57 5.62 8.75 18.19 -

Aos 60.35 24.86 7.03 30.11 5.29 0.9558
A1o 58.39 2398 7.25 31.18 5.10 0.9592
Ais 57.85 23.71 7.24 32.09 4.96 0.9586

Bos 59.38 2434 6.78 30.53 521 0.9508
B1o 57.41 23.38 6.88 32.33 4.92 0.9507
Bis 55.28 22.36 7.22 34.63 4.60 0.9544

Cos 62.46 2585 6.91 27.82 5.72 0.9543
Cio 63.55 26.34 6.89 26.64 5.97 0.9537
Cis 64.60 26.89 6.92 25.26 6.30 0.9555

* El tiempo de relajacion se presenta en picosegundos-[ps].
** La frecuencia se presenta en gigahertz-[GHz].
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Se puede notar que en el caso del agua la frecuencia relajacion reportada esta por encima de los 15 GHz,
aqui se llevaron a cabo procesos de ajustes de curvas con métodos de interpolacién hasta lograr
concordancia entre el Cole-Cole de la medicidn y el modelado Debye que se estaba desarrollando. Los
pardmetros eﬂr Y f-, que fueron obtenidos directamente de la medicidn, disminuyen para los casos de las
mezclas con los LUT’s Aos-A1s Yy Bos-Bis, mientras que aumentan para los Cos-Cis; el tiempo de relajacién
cambia su valor de manera contraria al de la frecuencia. Los casos de &, €4, y [1 — @] fueron calculados
mediante el modelado Cole-Cole, en donde la permitividad estatica disminuye para los LUT’s desde el Ags
hasta el Bss mientras que aumenta para las mezclas con agua no-ionizada. El exponente [1 — «] se reporta

en la Tabla 3 segln se obtuvieron sus valores mediante el andlisis antes expuesto.

Las Figuras 29, 30 y 31 muestran los resultados de la medicion de la permitividad dieléctrica de todas las
mezclas que fueron elaboradas. Para las mezclas con los alcoholes, se puede notar en las Figuras 29 y 30
que los valores de € y € decrecen a medida que se incrementaron las concentraciones de metanol y

etanol.
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Figura 29. Permitividad dieléctrica medida para los LUT’s desde Aops—A1s (Rodriguez et al. 2018a), (a): parte real y (b):
parte imaginaria.

En la Figura 31-a, el aumento en los valores de permitividad real viene relacionado con que la cantidad de
agua dentro de la mezcla se fue haciendo mayor. En la Figura 31-b se presenta una disminucion de la g’
cuando aumenté el contenido de agua hasta aproximadamente la frecuencia de 3.58 GHz, a partir de aqui
las curvas de permitividad se cruzan y comienza a observarse el aumento de la permitividad a medida que

se incrementa la cantidad de agua en los LUT’s Cos—Cis.
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Figura 30. Permitividad dieléctrica medida para los LUT's desde Bos—B1s (Rodriguez et al. 2018a), (a): parte real y (b):
parte imaginaria.

En la Figura 32 se muestran las curvas Cole-Cole de la medicién y los ajustes de cada composicién,
pudiéndose notar en las Figuras 32 (a y b), cdmo la permitividad dieléctrica disminuye para las mezclas

con alcoholes, mientras que la Figura 32-c muestra su aumento para las soluciones con el agua.
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Figura 31. Permitividad dieléctrica medida para los LUT’s desde Cos—Cis (Rodriguez et al. 2018a), (a): parte real y (b):

parte imaginaria.
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Figura 32. Espectro de las mezclas medidas y sus correspondientes modelos de relajacién Cole-Cole usando (33)
(Rodriguez et al. 2018a), (a): LUT’s Aos, A10 Y A1s (b): LUT’S Bos, Bio y Bis y (c): LUT’s Cos, Cio Y Cas.

4.3.3-Modelado dieléctrico de las mezclas en baja concentracion

Una vez obtenidos los parametros de relajacion reportados en la Tabla 3, un modelado de estos fue llevado

a cabo mediante la utilizacién de polinomios dentro del rango 0<X<0.15, el cual se considera nivel bajo

(Tuncer et al. 2001). En la Figura 33 se muestran las graficas que ilustran cdmo cambian parametros &g, €4

Y s”r respecto al indice de concentracidn de la mezcla; se observa que &5 y s"r siguen una tendencia de

cambio lineal. Las mezclas con metanol y etanol exhiben pendientes negativas para &,y € , siendo las de

etanol los valores mas bajos, mientras que las mezclas con agua muestran pendientes positivas para los

pardmetros mencionados.
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Figura 33. Parametros de relajacién dieléctrica de las muestras (Rodriguez et al. 2018a), (a): &, (b): € , y (C): €co-

Los resultados plasmados en la Figura 33-c muestra un comportamiento no-lineal que es atribuido

principalmente a dos razones:

la distribucion de €* a muy alta frecuencia es no-lineal, a partir de datos reportados en (Smith et

al. 1997) se determina cudles muestras con diferentes niveles de concentracion de agua y metanol

exhiben una tendencia parabdlica para &,

existen componentes de relajacion de 6rdenes superiores a frecuencias muy altas (Sato y Buchner,

2004); sin embargo, como la contribucién de estas es pequefia y se espera que su influencia tenga

lugar a frecuencias por encima de los 15 GHz, entonces no son tomadas en cuenta en el modelo

de (33), se incurre de esta forma en diferencias en comparacién con los parametros de relajacién

de frecuencia més baja: &, y € ..
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Debe agregarse a toda esta explicacién que la desviacidon en la preparacion de las muestras puede
considerarse como una fuente de incertidumbre; sin embargo, la variacién bien definida en &5y s”r pone
en evidencia que representa una contribucién menor para la caracterizacion. Los pardmetros &gy €
fueron modelados utilizando polinomios de la forma ax + b, mientras que para &, se adoptaron
polinomios de segundo orden y = ax? + bx + c. Los coeficientes correspondientes a cada polinomio

obtenido en el ajuste de los pardmetros modelados se reportan en la Tabla 4, tomada de (Rodriguez et al.

2018a).
Tabla 4: Coeficientes de los modelos polinomiales para €, € » y €--:
Parametro Ron / Metanol Ron / Etanol Ron / Agua
& a=-23.86, b=61.18 a=-39.18, b=61.206 a=22.94, b=61.02
& a=-10.52, b=25.224 a=-18.7, b=25.225 a=11.16, b=25.223
Ew a=6, b=2.14, c=7.132  a=-15, b=3.23,c=7.07 a=-15, b=1.95, c=7.0225

A partir de lo anterior, se propone un método predictivo de la permitividad dieléctrica compleja para las
mezclas de ron con metanol, etanol y agua no-ionizada en baja concentracion, el cual esta basado en el
empleo de los polinomios reportados en la Tabla 4. Como la permitividad se calcula utilizando (33), el
exponente [1 — a] del producto (jwT) en el denominador del segundo término debe ser calculado. Para
esto debe observarse la Figura 34, donde la X en color rojo marca el punto donde tiene lugar el fendmeno
de relajacién de una mezcla cuya permitividad dieléctrica compleja se genera hipotéticamente mediante
la técnica que se propone en este trabajo. El punto O de coordenadas (s'r; —d) es el centro del semicirculo
del modelo Cole-Cole correspondiente. Las distancias desde O a los puntos (£4; 0) y (srr; € ,) constituyen
los radios del semicirculo al mismo tiempo que son los lados iguales del tridngulo isésceles A 08'}800. Se
desea calcular el dngulo 6, para relacionarlo con el término [1 — «] segln (34-b). Al punto de coordenadas

(£1;0) se le denominé “Q” en la Figura 34. El procedimiento se describe a continuacion:
i.  seelige el nivel de concentracion que tendrd la mezcla que sera concebida: (0<X<0.15),

ii. se evaluan los polinomios reportados para obtener los parametros de la mezcla del ron con una

de las inclusiones: &g, € Y €,
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/ - & -
iii. secalculaeldngulof = tan™! [&] =tan™! |[—2—|,
Qe | Er
i lcula el dneulo @ = tan-t | 2| = tan-1 |—£2
iv.  secalcula el dngulo ¢ = tan™ | 5= = tan™" | g,
2

Es+Eco0 .
. - ST — 3
v. secalculaelangulof = —¢ =tan™?! [8—2] —tan~! [ssﬁ],
_Estéo

r 2

vi. se sustituye en (34-b) y se calcula el exponente como:

180 ’

vii. se calcula la permitividad dieléctrica compleja de una mezcla de ron con metanol, etanol o agua

no-ionizada a baja concentracién utilizando (33).

Figura 34. Andlisis de la obtencidn del término [1 — a] para la técnica que se propone.

La técnica que se propone se comparé con el método de teoria de permitividad compleja de mezclas

binarias reportado en la literatura propuesto por Steeman y Maurer (1990), el cual se define mediante

281+&,+2X(g,—&1)

o e e, —X(e-e1) (58)

€m

donde:

e &, permitividad dieléctrica compleja resultante en la composicidn binaria,
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e &;:permitividad de la sustancia matriz,

e &, permitividad de la sustancia catalogada como inclusidn,

e X:indice de concentracion.

El método permite determinar la permitividad compleja de una mezcla binaria utilizando las

permitividades de las sustancias que forman la composicién y el nivel de concentracién de la sustancia

denotada como inclusidén en la mezcla final (Steeman y Maurer, 1990). En (Tuncer et al. 2001) se

estudiaron varios métodos que también plantean una solucién analitica para el cdlculo de la permitividad

de mezclas binarias. La ecuacién de Steeman y Maurer se tomé como referencia en este trabajo de tesis

debido a que fue la que presentd mayor precision para mezclas con baja concentracién. Si la mezcla tiene

componentes no conductores, (58) es adecuada para analizar condiciones estaticas y cuando el campo

depende de la frecuencia (Steeman y Maurer, 1990).
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Figura 35. Permitividad dieléctrica compleja medida, por el método predictivo y por el método tedrico de Steeman
y Maurer (Rodriguez et al. 2018a), (a) Aos—A1s, (b) Bos—B1s, and (c) Cos—Cis
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En la Figura 35 se pueden observar las curvas del diagrama Cole-Cole de las mezclas anteriormente
medidas, también se presenta su permitividad dieléctrica calculada con el método propuesto en este
trabajo y con el de Steeman y Maurer (1990). Existe una buena concordancia entre los parametros de

relajacién obtenidos con el método aqui propuesto y con los de las muestras medidas.

Se puede notar que existe cierta desviaciéon cuando se comparan los datos medidos con el resultado
calculado utilizando (58), la cual aumenta con el incremento del nivel de concentracion. Las diferencias
(en porcentaje) de los pardmetros de relajacién modelados entre las mediciones y los valores estimados
se reportan en la Tabla 5 que fue tomada de (Rodriguez et al. 2018a), donde también se incluye la

comparacién con los pardmetros calculados utilizando (58); para la comparacidn son usados € ., f,-y T.

En la Tabla 5 se aprecia que las diferencias de los pardmetros modelados entre las muestras medidas y los
datos ajustados estan por debajo del 1% para g, sﬂr y [1 — a]. Se puede notar que se obtienen
discrepancias maximas de 1.05% y 1.07% para T y f,, respectivamente, mientras que con mayores
variaciones, hasta 6.13%, se obtienen para &,,. Para &5 y swr, las mayores discrepancias se encuentran para
las mezclas de ron y metanol con desviaciones promedio de 0.57% y 0.56% respectivamente. Las
diferencias mas bajas para los mismos parametros son para los LUT’s Cos a Ci5 con valores de 0.11% y

0.10%.

Tabla 5: Diferencias entre los parametros de relajacién medidos y modelados

Tebricos, Steeman y

Modelo propuesto Maurer

LUT
Asgs A" Ag- Ar* Af* A[1-aq] Ag" Az Afr*

Aos 059 065 319 0.05 0.09 0.26 2.17 1.33 1.42
Aio 070 080 215 019 0.20 0.20 2.04 2.08 2.08
Ais 042 027 481 0.09 0.18 0.59 4.26 2.12 2.24

Bos 022 021 6.13 102 1.01 0.56 2.83 3.34 3.41
B1o 021 011 530 105 1.07 0.57 5.05 6.87 7.46
Bis 009 027 002 038 0.30 0.08 6.93 11.20 12.70

Cos | 018 0.27 250 0.27 0.17 0.17 2.13 0.00 0.00
Cwo | 008 000 258 0.14 0.06 0.27 3.38 0.60 0.60

Cis 0.07 003 083 0.78 0.80 0.03 4.69 0.00 0.00

* El tiempo de relajacion se presenta en picosegundos-[ps].
** La frecuencia se presenta en gigahertz-[GHz].
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Para &, las mayores diferencias se encuentran para los LUT's Bos a Bis, en las cuales se obtiene una
desviacidon promedio de 3.82%, mientras que la mas baja ocurre para los compuestos de ron y agua no-

ionizada, con una discrepancia promedio de 1.97%.

La comparacion entre las muestras medidas y la estimacion utilizando (58) sefiala que las diferencias aqui
son considerablemente mas altas que las obtenidas con el ajuste de la curva del parametro de relajacion.
Las mayores diferencias en sur se obtienen para las mezclas de ron con etanol, presentando una desviacion
promedio de 4.94%, mientras que las mas bajas corresponden a las muestras de ron con metanol y tienen
una desviaciéon promedio de 2.82%. Para el tiempo y la frecuencia de relajacion, las mayores diferencias
porcentuales también se obtienen para las muestras de ron con etanol, con valores promedio de 7.14% y
7.86%, respectivamente. En contraste, se encuentran valores muy bajos de errores para mezclas de ron y
agua no-ionizada, con desviaciones promedio de 0.20% tanto en T como en f,.. Como se puede observar
en la Figura 35 y en la Tabla 5, los errores en la permitividad dieléctrica compleja entre las mediciones y

los valores modelados por (58) aumentan a medida que la concentracion de la inclusion se incrementa.

4.3.4-Modelado de permitividad dieléctrica de las mezclas en concentraciones baja,

mediay alta

Con el objetivo de realizar un estudio mas completo de la permitividad dieléctrica del ron y sus mezclas
con metanol, etanol y agua no ionizada, fueron medidas un conjunto de muestras en las que el nivel de
concentracién varié desde 0 (el ron Unicamente) hasta el 100% (donde solamente queda presente la
sustancia catalogada como inclusion) en un rango de frecuencias de 500 MHz a 20 GHz. La técnica
propuesta en la Seccion 4.3.3 servira entonces para caracterizar los grupos de muestra, aportando los
polinomios para todo el rango de concentraciones. La preparacidon de las composiciones binarias fue
realizada en base a un volumen total de 20 mL, la temperatura estimada para las mismas fue de 24 °C

aproximadamente.

Utilizando el método de la punta coaxial con terminacién en abierto, fueron llevadas a cabo las dos
calibraciones SOL que usualmente se han aplicado en los planos B-B” y A-A" respectivamente. Para
asegurar una buena repetitividad en las mediciones, fueron realizadas 5 lecturas de valores de
permitividad, el promedio de estas son los diagramas Cole-Cole de las mezclas medidas que se muestra en

la Figura 36.
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Figura 36. Progresion en la permitividad dieléctrica -Cole de las mezclas medidas, (a): ron con metanol, (b): ron con

etanol y (c): ron con agua no-ionizada.
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De la misma manera en que fueron obtenidos los resultados para un nivel de concentracion bajo, se puede
observar en las Figuras 36 (a y b) una disminucién de la permitividad dieléctrica a medida que aumentaron
los contenidos de metanol y etanol en las muestras de 20 mL. Por otro lado, se puede notar en la Figura
36-c el incremento en los valores de permitividad dieléctrica compleja cuando se aumenta el contenido

de agua en las muestras.
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Figura 37. Ajuste de los parametros de relajacién € ,, f. y T,(a): ron con metanol, (b): ron con etanol y (c): ron con
agua no-ionizada.

En la Figura 37 se presenta el comportamiento de €, £ y 7, donde los dos primeros se obtienen a partir
de la permitividad medida y el dltimo es consecuencia de la frecuencia de relajacién; el ajuste de la
tendencia de dichos pardmetros es también presentado. Para las mezclas de ron con metanol, se puede
observar en la Figura 37-a que los tres pardmetros fueron ajustados con polinomios de primer grado. La

Figura 37-b muestra cdmo varian € ,, f,- y T, para las mezclas de ron con etanol; aqui la f,,, mantiene una
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tendencia lineal, mientras que para 7y € , fueron empleados curvas de segundo grado. La Figura 37-c
muestra un comportamiento lineal para 7,mientras que ¢ , y f, son modelados por curvas de segundo

grado. Los polinomios obtenidos en el modelado de los parametros f,., Ty eur son reportados en la Tabla

6.

La Figura 38 presenta las tendencias en el comportamiento de los pardmetros & y a €4, los cuales fueron

calculados mediante el modelado de los diagramas Cole-Cole de las muestras medidas.
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Figura 38. Ajuste de los parametros de relajacion &; y £,(a): ron con metanol, (b): ron con etanol y (c): ron con agua
no-ionizada.

Las mezclas con metanol, etanol y agua fueron modeladas de manera lineal. Las mezclas con metanol y
etanol & presenta pendiente negativa, siendo positiva para el caso de las mezclas con agua. Se puede
notar que &, permanece practicamente constante para los tres casos. os polinomios obtenidos de ajustar

el comportamiento de &; y a €., son reportados en la Tabla 6.
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Tabla 6: Polinomios del ajuste de pardmetros de relajacién en todo el rango de concentraciones, y=ax?+bx+c.

Parametro Rum/Metanol Rum/Etanol Rum/Aguar
fr b=-0.029, ¢=5.13 b=-0.048, ¢=5.05 a=0.001, b=0.014, c=5.536
T b=0.034, c=2.86 a=0.002, b=0.045, c=3.808 b=-0.022, c=2.961
g, b=-0.113, c=25.42 a=0.0005, b=-0.204, c=25.44 a=0.0005, b=0.07, c=25.33
& b=-0.27, c=61.52 b=-0.37, c=60.68 b=0.19, c=61.06
Eoo b=-0.008, c=7.74 b=-0.028, c=7.72 b=-0.003, c=6.604

4.4-Optimizacion del volumen de la muestra liquida bajo analisis

Durante el desarrollo de la técnica de punta coaxial con terminacion abierta en las mediciones realizadas
en las secciones anteriores, los volimenes empleados fueron de 40 mL en Rodriguez et al. 2016 y de 20
mL en Rodriguez et al. 2018a. Varios estudios reportados en la literatura que presentan espectros
dieléctricos experimentales de liquidos utilizando el método de sonda coaxial hacen uso de grandes
cantidades de LUT, por lo general mayor que 15 ml (Guo et al. 2010; Kaur et al. 2017; Rodriguez et al.
2018a; Rodriguez et al. 2016). Teniendo en cuenta que algunos materiales pueden ser escasos, costosos
y/o de dificil obtencidn, el ahorro de estos y su adecuada utilizacion son hechos que se tornan importantes.
Por tal razdn, se efectud un estudio que permitiera aportar criterios para reducir el volumen promedio
normalmente utilizado para los estudios dieléctricos de los liquidos; esta reduccidon de volumen debe
mantener la precisiéon de las mediciones. En el estudio realizado, la optimizacidon del volumen de las
muestras se baso en la distribucién del campo eléctrico proveniente del sensor coaxial dentro del material,
de tal manera que este hecho dependera en toda medida del pardmetro constitutivo £*. El estudio fue
llevado a cabo en los puntos de frecuencia de microondas 1, 10 y 20 GHz, se realizaron simulaciones con
el empleo del software Ansys HFSS en su version del afno 2017, el cual permite realizar la simulacion
electromagnética del experimento. Se modeld el arreglo experimental de la técnica de sonda coaxial
terminada en circuito abierto, simulando una punta de prueba coaxial inmersa en algunas sustancias

liquidas.

Primero, fue llevada a cabo la simulacidon de un sensor coaxial como el que se muestra en la Figura 39 para

asegurar un buen rendimiento para la impedancia de 50 Q. El dieléctrico empleado fue el teflén, cuya

teflon

permitividad relativa es ¢, = 2.1; las dimensiones a=0.2mm y b=0.67mm fueron seleccionadas para

la sonda utilizando la expresion (Pozar, 2011):
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60 b
Zcoax = N X In (E) (59)
donde:
®  Z.oax: impedancia del cable coaxial, en ohms-[Q],

e &,.:permitividad del dieléctrico que separa a los conductores interno y externo,

a: radio del conductor interior, en metros-[m],

b: distancia desde el centro al borde interior del conductor externo, en metros-[m].

¥ I_”
(a) (b)

Figura 39. Punta coaxial simulada, (a): vista lateral y (b): vista superior.

Verificando el comportamiento de la sonda coaxial a través de la simulacidn electromagnética, en la Figura
40 (a, b y c) se puede observar que los valores de Si1; presentan niveles de -65 dB, -54 dB y -48 dB para 1,
10 y 20 GHz respectivamente, mientras que los niveles de S,; son -0.01 dB, -0.13 dB y -0.26 dB. La Figura
41-a muestra el S1; en carta de Smith, un zoom practicado en la Figura 41-b permite apreciar qué tan cerca
del centro de la carta de Smith, dando una idea del excelente acoplamiento que presenta la sonda
simulada en el puerto de alimentacién; su impedancia normalizada obtenida es de Z. = 1.001-j0.000 Q,

1.003+0.002 y 1.008+j0.002 a 1, 10 y 20 GHz respectivamente.

Las sustancias seleccionadas para este estudio fueron el ron Havana Club Afejo 3 Afios, metanol, etanol y
agua no-ionizada, los cuales se denotan en la Tabla 7 como A, B, Cy D respectivamente. Para configurar
dichas sustancias en el simulador, se utilizé su valor de permitividad dieléctrica a cada punto de frecuencia
de estudio. Los valores de permitividad a las frecuencias de 1 y 10 GHz fueron directamente tomados de

las mediciones experimentales que se les practico.
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Figura 40. Pérdidas por retorno y de transmision en la linea coaxial (a): 1 GHz, (b): 10 GHz y (c): 20 GHz.
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Para la frecuencia de 20 GHz se calculd un valor de permitividad por medio del modelo de relajacion

correspondiente para cada sustancia. La permitividad dieléctrica con la cual se trabajé se reporta en la

Tabla 7, tomada de (Rodriguez et al. 2018b).

Tabla 7: Valores de permitividad para configurar los materiales en el simulador electromagnético

LUT Etanol Metanol Ron Agua
£™1-GHz" 13.32-j10.12  30.56-j8.61  58.68-j9.83 80.55-j4.27
£™10-GHz" 4.56-1.77 8.34-j7.13  20.75-j21.90 62.54-j32.30
£%20-GHz" 4.63-j0.88 6.69-j3.90  12.10-j13.94  39.63-j37.30

11019920589 70
120_~" 7 B0 Name [ Freq RX
130 g% 540,50 m1 | 1.0000 | 1.0011 - 0.0001i
o o SR
15q:g.“ %30 ' ' '
160,620 5.0%120 m2
170f 410 }13
£ il
180 EBS 0.20 0.50 5’%0 2.00 5.00 _j 0
-170% 33-10 10021
-160920 59920
150, /=30
_140‘%&‘ ‘ 740
-130 9% 13750
'120%1;\145‘”'%&%”;»9"‘%’)"60
“T'R100 90 -80°
(a) (b)

Figura 41. S;; de la sonda coaxial obtenido por simulacién, (a)

carta de Smith

: Carta de Smith y (b): acercamiento al centro de la
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Para la muestra fue elegida una geometria cilindrica, imitando la forma de un frasco contenedor de liquido.
La sonda se configura ahora de un puerto y la terminacion abierta se sumerge dentro de las muestras a
una profundidad de 5 mm, como recomienda el fabricante. De esta forma, la muestra se disefia
inicialmente con un radio de 10 mm y una altura de 15 mm; esto representa un volumen inicial de 4.7 mL.
El simulador fue configurado para utilizar una fuente con potencia de 0 dBm. Como se muestra en la Figura
42-a, se configuraron dos lineas dirigidas en direccidén horizontal y vertical con la finalidad de verificar el
campo, conocer su amplitud dentro de la muestra y la manera en que va disminuyendo con la distancia.
En la Figura 42-b se presenta una vista en tres dimensiones del set de simulaciones. Todos los materiales
fueron simulados a los tres valores de frecuencia. En las Figuras 43 y 44 se puede observar la distribucion
eléctrica dentro de las muestras, utilizando los liquidos de menor y mayor permitividad a los puntos de

frecuencia también menor y mayor.

prueba coaxial

.

5mm LUT
+x (radial)
h=15mm
-z (depth)
A
=10 mm
(a) (b)

Figura 42. Sonda coaxial simulada inmersa en la muestra (Rodriguez et al. 2018b), (a): vista lateral y (b): vista 3D.

La mayor intensidad del campo E se localiza por debajo de |la sonda coaxial. En el caso de la Figura 43-a se
puede notar mayor verticalidad del campo que en la Figura 44-a, lo cual puede atribuirse a las pérdidas
del material en cuestion: en el caso del etanol a 1 GHz & etanor164,=10.12, mientras que en el agua a 20 GHz
las pérdidas son de & sgus-2061=37.3. Esta condicién explica por qué en la Figura 44-a se nota que hacia los
lados de la sonda se encuentra distribuida una buena cantidad de campo. Una vez que fueron analizados
todos los liquidos simulados, sus parametros S;; fueron obtenidos y guardados para ser tomados como

referencia luego de aplicar el criterio de optimizacién.

Un concepto que se utilizé como criterio para disminuir el volumen de los liquidos fue el de penetration

depth (profundidad de penetracion). Cuando el campo electromagnético penetra en materiales
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dieléctricos, la energia se va convirtiendo en calor debido a las fricciones de los dipolos de las moléculas

cuando estos se estan reorientando en la direccion del campo dependiente de la frecuencia.

coaxial probe

E-field ﬁoaxial probe
e

Max
! ‘ ‘ LUT-A
™

I Min

(a) (b)

Figura 43. Distribucién del campo E en el etanol a 1 GHz (Rodriguez et al. 2018b), (a): plano x-z, y (b): plano x-y.

E-field | coaxial probe
l Max N coaxial probe s

LUT-D

=
P

P

(a) (b)

Figura 44. Distribucion del campo E en el agua a 20 GHz (Rodriguez et al. 2018b), (a): plano x-z, y (b): plano x-y.

Dicho proceso estda muy relacionado con las pérdidas del material (Tang, 2015; Feng et al. 2000; Barba y

d’Amore 2012). La energia de microondas va disminuyendo segun la expresion:

P(z) = Pye~2%%, (60)

donde:

e Py: potencia de microondas entrante al material dieléctrico,

e P(z): potencia dependiente de la distancia z a partir de la superficie de entrada,

e a: constante calculada a partir de von Hippel
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a=2 %e( 14 (’i—)2 - 1)]5, (61)

La profundidad de penetracidn se define como la distancia a la cual la potencia de microondas se reduce

a l/e, (e=2.718), a partir de la fuerza que presenta el campo en el punto de entrada al material, esto es:

P(dp) =2, (62)

e

donde:

e dp: profundidad de penetracion,

(63)

La medida de la profundidad de penetracién brinda una idea de la habilidad de un material dieléctrico para
convertir la energia de microondas en calor. Cuando en el material se produce calor se debe a que ha
tenido lugar suficiente interaccion entre este y el campo incidente. Por tanto, el cdlculo de esta distancia
dependiente de las propiedades dieléctricas del material bajo prueba, puede ser tomado como criterio

para disminuir el volumen de las muestras liquidas que se han estudiado a lo largo de este trabajo de tesis.

Una cuantificacion de la potencia dentro de la muestra se obtiene para todos los liquidos a partir del campo
eléctrico, P=| E|%, cuando este es dispersado a partir del centro de la terminacidn coaxial hacia los extremos
del liquido. La estimacidn correspondiente es realizada con ayuda del simulador, en donde se calcula la
distancia a la cual la densidad de potencia del campo eléctrico cae a una amplitud de 1/e de su valor de
incidencia. Para ello las dos lineas que fueron definidas anteriormente en el simulador son utilizadas para
los calculos en las direcciones -z (profundidad) y +x (radial). A modo de ejemplo, la Figura 45 muestra en
escala logaritmica la densidad de potencia a lo largo de las lineas de profundidad y en la direccidn radial
para el agua no-ionizada para las frecuencias de 1 y 20 GHz; también permite observar la forma en que va
decayendo el campo, y se nota que la intensidad a 1 GHz es mayor que a 20 GHz, lo cual se puede explicar

a partir de la permitividad imaginaria, ya que & agua-164-=4.27 € menor que & agua-206H=37.3.
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Figura 45. Densidad de potencia dentro del agua a 1y 20 GHz (Rodriguez et al. 2018b).

Con ayuda del simulador electromagnético se determina la distancia a la cual la densidad de potencia cae

a 1/e de su valor maximo en la interfaz de entrada al material.

Dichos valores se muestran en la Tabla 8 para todos los liquidos en los tres puntos de frecuencia, tomada
de (Rodriguez et al. 2018b). El liquido donde la densidad de potencia ocupé mayor distancia para caer al

valor de 1/e fue el etanol a la frecuencia de 10 GHz.

Observando nuevamente las Figuras 43 y 44 se puede notar que el campo es mas propenso a la
propagacion en la direccidn —z que hacia la direccién lateral de la sonda. Por tal motivo, y para darle

condiciones mas reales a la geometria de la nueva muestra que sera configurada se hace lo siguiente:

i se establecié un radio fijo de 2mm para el radio de la muestra

ii. sedecidié que la sonda estuviera inmersa 2 mm solamente, y

iii. la distancia debajo de la sonda se optimiza tomando la mayor distancia ocupada por la densidad

de potencia del campo eléctrico para caer al valor de 1/e en uno de los 4 liquidos.
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Tabla 8: Distancia optimizada en la direccidn -z siguiendo el criterio de penetration depth (dp).

dp *%
Frecuencia*
Etanol  Metanol Ron Agua
1 0.17 0.17 0.16 0.16
10 0.19 0.16 0.16 0.17
20 0.17 0.16 0.16 0.17

* La frecuencia esta dada en gigahertz-[GHz].
** La profundidad de penetracidn se presenta en milimetros-[mm].

El nuevo set de simulaciones se muestra en la Figura 46, donde se observa la aplicacién de los criterios de

reduccidn del volumen antes mencionados, asi las muestras van a tener un volumen V=0.02742 mL.

sonda coaxial

r=2mm

Figura 46. Set de simulaciones obtenido luego de aplicar el criterio penetration depth.

Con esta nueva configuracién se simulan todos los liquidos a los tres valores de frecuencia para obtener la
impedancia'y compararla con la de las primeras simulaciones, lo cual permite conocer el grado de precision

que se alcanza con dicha reduccién de volumen.

Hasta el momento se tienen dos grupos de datos, el primero es la impedancia obtenida por simulacion de
cada liquido a cada punto de frecuencia cuando el volumen era de 4.7 mL, y el segundo grupo es la
impedancia cuando el volumen se redujo a 0.02742 mL siguiendo el criterio de dp. Tomando una carta de
Smith se situa cada punto de impedancia y se procede a comparar ambos grupos de datos, tomando como

referencia la impedancia obtenida cuando se simulé con el volumen inicial.
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Figura 47. Comparacion entre las impedancias obtenidas con el volumen inicial y con la optimizacidn segun el
concepto de penetration depth, (a): etanol, (b): metanol, (c): ron y (d) agua no ionizada.

La Figura 47 muestra dichos resultados, en su leyenda Zy-.. indica la impedancia con el volumen inicial y
donde se esta suponiendo que toda la potencia de microondas se consume dentro del liquido que se
simula, por lo que ningun error desde el punto de vista electromagnético es asumido. Cuando la densidad

de potencia cae a d, = 1/e, la impedancia quedara indicada por Zp-36.5%.
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El objetivo de hacer la optimizacion es que se mantenga la precisidn en los datos simulados aun cuando el
volumen de la muestra disminuya. A pesar de que en esa distancia el campo interactua lo suficientemente
con la muestra como para generar calor, es obvio que existieron muchas reflexiones en los limites de la
muestra, lo que ayudd a la disparidad de los resultados. En aras de poder reducir el volumen de las
muestras manteniendo la precisiéon de las mediciones lo mas posible, se propone hallar la distancia en
donde el campo E cayera al 5% de su valor madximo dentro del liquido. El campo estd directamente

influenciado por los parametros dieléctricos del material (Chen et al. 2004).

El campo eléctrico normalizado y distribuido a lo largo de —z es mostrado en la Figura 48 para el etanol a
la frecuencia de 1 GHz, en donde se puede apreciar como se distribuye y decae la amplitud del campo
eléctrico a medida que este va penetrando en el material e interactuando con este. Se puede observar en
la Figura 48 que la caida del campo eléctrico no es tan abrupta, y que al ser mas plana su curva da a pensar
gue pasard mads distancia hasta que se cumpla el criterio propuesto, con lo cual deben existir menos
reflexiones en los limites de la muestra. Tomando el set inicial de simulaciones, se determina para cual
liqguido y a qué frecuencia es mayor la distancia a la cual se cumple que el campo eléctrico dentro de la
muestra en cuestion decae al 5% de su valor maximo. De esta accion se obtiene el resultado que se resume
en la Tabla 9, donde la distancia de 1.22 mm para el agua a 10 GHz se alza como la mayor distancia que

cumple el criterio propuesto.
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Figura 48. Densidad de potencia y campo E normalizados (escala logaritmica) para etanol a 1GHz (Rodriguez et al.
2018b).

Una vez realizadas las simulaciones de todos los liquidos para todos los puntos de frecuencia utilizando el
nuevo set, se obtienen valores de impedancia con los cuales se procede a comparar con los del set inicial
y con aquella que se obtuvo cuando se redujo el volumen utilizando el criterio de penetration depth; este

resultado se muestra en la Figura 50.
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Tabla 9: Distancia optimizada en -z siguiendo el criterio propuesto.

de_s9 **
Frecuencia*
Etanol  Metanol Ron Agua
1 0.78 0.77 0.77 0.89
10 0.81 0.83 0.97 1.22
20 1.09 1.2 0.91 1.01

* La frecuencia esta dada en gigahertz-[GHz].
** La distancia donde el campo E cae al 5% de su intensidad maxima (dess5%) se presenta en mm.

Con el valor obtenido de 1.22 mm se configura el set de simulaciones como el que se muestra en la Figura
49, en donde la distancia por debajo de la sonda es mayor que en el caso anterior, de aqui que el nuevo

volumen de la muestra es de 0.04046 mL.

sonda coaxial

h=3.22 mm

Figura 49. Set de simulaciones obtenido luego de aplicar el criterio de que la amplitud del campo E cayera al 5% de
su valor maximo en la muestra.

Las impedancias obtenidas reduciendo el volumen de la muestra segun el criterio propuesto en este
trabajo concuerdan mas con las del set inicial de simulaciones que cuando se optimizé la distancia por
debajo de la sonda para que la densidad de potencia disminuyera su valor a 1/e. Las impedancias en baja
frecuencia se encuentran mas cerca del punto de circuito abierto de la carta de Smith y a medida que la

frecuencia aumenta los puntos de impedancia tienden a alejarse de dicho punto de la carta.

Aqui también puede notarse que, con el aumento de la frecuencia también se incrementd la dispersidn

dentro de los liquidos.
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Figura 50. Comparacion entre las impedancias obtenidas con el volumen inicial, la reduccién del volumen segun el
concepto de penetration depth y la optimizacién con el criterio propuesto (campo E cae al 5%) (Rodriguez et al.
2018b), (a): etanol, (b): metanol, (c): ron y (d) agua no ionizada.

La Figura 51 presenta resultados de realizar un analisis acerca de las diferencias porcentuales en la

impedancia segun el criterio de la literatura (penetration depth) y el propuesto en este trabajo. Los

mayores errores se obtienen para laimpedancia cuando el volumen disminuye al 36.8% de la densidad de

potencia. Es asi que se tiene un promedio de 28.34% para la parte real y un maximo de 40.13% de
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diferencias porcentuales, mientras que se tiene un promedio de 31.34% y un error maximo de 49.21%

para la parte imaginaria.

Cuando se analizan los errores de la reduccion del volumen siguiendo el criterio propuesto, se tienen un
error promedio y un error maximo de 3.8% y 18.15% respectivamente para la parte real, mientras que

para la parte imaginaria se tienen un promedio de 2.06% con un error maximo de 10.05%.

40 e 5
Real part | BZP-36.8-1GHz | Imaginary part
3  #Zp368-10GHz. 45  mZp36.6-1GHz
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Figura 51. Errores porcentuales al realizar las reducciones del volumen de los liquidos (Rodriguez et al. 2018b), (a):
parte real y (b): parte imaginaria.

Cabe destacar que el incremento en el volumen de la muestra con el criterio propuesto fue relativamente
poco, y que en cambio existe considerablemente mayor precisién cuando la optimizacion se basa en el

criterio donde el campo eléctrico cae al 5% de su amplitud dentro del liquido.

Ademas, el andlisis presentado en términos de distribucién de campo E, impedancia compleja y diferentes
puntos de frecuencia resulta de alta relevancia para aplicaciones en las que se debe obtener la
permitividad dieléctrica con la menor cantidad posible de muestra bajo prueba, como en alimentos,
evaluacidn de alcohol, plasma sanguineo, entre otros. Las muestras pueden ser costosas o su forma de ser
adquirido puede ser complicada, razén por la cual la optimizacion del volumen de la muestra es de suma

importancia.
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4.5-Conclusiones

A lo largo de este capitulo han sido descritos varios estudios dieléctricos que fueron efectuados al ron
Havana Club Afiejo 3 Afios de fabricacion y de origen cubano. Al mismo se le mezclé con metanol, etanol
y agua, las cuales son las sustancias comunmente utilizadas para su adulteracion, mediante la medicién
del rony sus diferentes mezclas fueron establecidas diferencias que permiten distinguir entre un producto
genuino y otra sustancia que pueda ocasionar dafos, para lo cual fueron identificadas zonas de frecuencia

donde las diferencias fueron maximas.

En estudios posteriores, los pardmetros de relajacién del ron y sus mezclas con metanol, etanol y agua
fueron calculados y reportados gracias al empleo de los modelos de relajacion Cole-Cole y Debye. Debido
al cambio que sufrian los parametros de relajacién a medida que se variaba la proporcidon de las sustancias
en la mezcla, fueron establecidos polinomios mediante el ajuste del pardmetro de relajacidn respecto al
indice de concentracidn. Gracias a dichos polinomios fue posible predecir la permitividad compleja de
mezclas de ron con metanol, etanol y agua en concentraciones menores o iguales que el 15%. El método
gue se propuso fue mads preciso que otros métodos reportados en la literatura que explican la teoria de
permitividad de mezclas binarias. Gracias a que también se realizaron mediciones en todo el rango posible
de concentraciones para una mezcla binaria utilizando al ron y el metanol, el etanol y el agua no-ionizada,

fue posible generar polinomios para el intervalo 0 < X < 1.

El andlisis del volumen de las mezclas es un factor importante, ya que se debe garantizar la interaccién del
campo eléctrico solamente con las muestras. Sin embargo, utilizar un volumen demasiado grande puede
llevar al riesgo de desperdiciar material. Existen sustancias dificiles de conseguir o que son muy caras, ante
la necesidad de realizarle un estudio dieléctrico a un material con estas caracteristicas el experimento
puede verse afectado. Un primer paso en pos de disminuir el volumen del material que se emplea en el
estudio dieléctrico fue llevado a cabo mediante simulacidn, y ante esta situacion fue de vital importancia
mantener la precisién de la medicion. El concepto de penetration depth fue encontrado en la literatura y
fue utilizado como criterio para utilizar volimenes mas pequefios. Al respecto, se propuso un criterio para
disminuir el volumen de la muestra basado en la distancia hasta donde el campo eléctrico cae al 5% de su

valor maximo; el analisis se limitd Unicamente a simulaciones.

Con todo el estudio desarrollado hasta el momento, es posible proponer sensores con los cuales medir la
permitividad de materiales de manera efectiva. En el proximo capitulo se inicia el estudio de un sensor

planar para la medicién de permitividad en materiales.
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Capitulo 5. Diseiio del sensor balanceado

5.1-Introduccion

Como fue mencionado anteriormente, los sistemas de medicidon de la permitividad dieléctrica en
materiales estdn basados en un sensor a través del cual incide un estimulo en el material bajo pruebay en
un equipo encargado de recopilar e interpretar la informacién de dicho estimulo. El sensor tendra una
configuracion, disefio y forma de trabajar particulares que tendrdn que ver con el medio bajo estudio, con
el tipo de técnica de medicion, y con la cantidad de puertos del analizador que se utilizan, entre otras

caracteristicas.

En este capitulo se reporta el disefio de un dispositivo de tipo no-resonante para mediciones balanceadas
que puede ser utilizado para el estudio de materiales; se realiza un estudio tedrico sobre los principios que
gobiernan su funcionamiento, y finalmente se presentan los resultados de la simulacién electromagnética

del mismo realizada en Ansys HFSS.

5.2-Lineas paralelas acopladas

Cuando se tiene un par de lineas paralelas que se encuentran situadas a tal distancia que la energia de una
se acopla con la de la otra debido a la interaccidn de los campos electromagnéticos, se dice entonces que
estas son lineas acopladas (Pozar, 2011). Este tipo de linea de transmisién se muestra en la Figura 52 en
disposicion planar compuesta por tres conductores (aunque en este tipo de linea puede ser utilizado
mayor numero de conductores), donde uno de ellos es comun para los otros dos (Pozar, 2011). Aqui, la
configuracion planar implica que las lineas de ancho W'y separacion S se encuentran en un substrato con
una permitividad relativa €. En la Figura 52-a se presenta la configuracién de stripline, la cual consta de
dos lineas planas paralelas una al lado de la otra y embebidas dentro de un dieléctrico de grosor b. La
Figura 52-b muestra el caso de las lineas apiladas: dos lineas paralelas, una encima de la otra, la cuales
estan cubiertas por un dieléctrico de espesor b. En la Figura 52-c se puede observar la configuracion de
lineas de microcinta paralelas una al lado de la otra sobre un substrato que separa a las lineas del tercer

conductor (la tierra) por un ancho d.
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Figura 52. Ejemplos de lineas de transmisién acopladas (Pozar, 2011), (a): stripline, (b): lineas apiladas y (c):
microcinta.

Cuando se dice que las lineas acopladas son simétricas, significa que las dos lineas conductoras tienen el
mismo ancho y la misma posicién relativa al tercer conductor, que es el plano de tierra. En la Figura 53-a
se pueden apreciar los tres conductores, mientras que en la Figura 53-b se presenta su circuito
equivalente, donde C;, representa la capacitancia mutua entre los dos conductores, asi como Ci1 y C»;
simbolizan la capacitancia entre la tierra y los conductores 1y 2, respectivamente, en donde C;1 y G2 son

iguales debido a la simetria asumida anteriormente.

/T

11

(a) (b)

Figura 53. (a): lineas acopladas con tres conductores y (b): circuito equivalente (Pozar, 2011).

Las lineas acopladas pueden presentar una de dos configuraciones en su forma de ser alimentadas: el

modo par, el cual se muestra en la Figura 54 y el modo impar, cuya explicacion se basa en la Figura 55.

(b)

Figura 54. (a): modo par de alimentacién para lineas acopladas y (b): circuito equivalente (Pozar, 2011).
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Para que tenga lugar el modo par de alimentacién para estas estructuras, las dos lineas deben estar

alimentadas con sefiales de la misma amplitud y en la misma fase.

En la Figura 54-a se encuentran dibujados los conductores de alimentacién con flechas que indican el
sentido simétrico de la corriente y del campo E, en donde se puede observar que las lineas de campo E
salen de cada uno de estos buscando dirigirse hacia el plano de tierra. En este modo, ninguna linea de
campo E viaja de un conductor al otro, provocando que se forme una pared magnética virtual en medio
de los conductores. En la Figura 54-b se observa el circuito equivalente a la estructura anteriormente
explicada, aqui la capacitancia efectiva Ci; queda en circuito abierto. Asumiendo una estructura simétrica,
la capacitancia con respecto al plano de tierra resultante de cada conductor es Ce=C11=Cy, (Ce €s la
capacidad equivalente de la red en configuracidn de alimentacion par). La impedancia caracteristica para

este modo par de alimentacion queda como

Zoe = (64)

veCe’

donde:

e y,:velocidad de fase de propagacion en la linea conductora

Por el contrario, para que las lineas acopladas estén alimentadas en modo impar la amplitud de las senales

en ambos conductores debe ser igual, aunque con una diferencia de fase de 180°.

E—wall
(a) (b)

Figura 55. (a): modo impar de alimentacion para lineas acopladas y (b): circuito equivalente (Pozar, 2011).

La Figura 55-a permite observar los conductores de alimentacion con flechas en el conductor indicando

que el sentido de la corriente en ambos es contrario. En un primer semiciclo de sefial, la fase de uno de
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los conductores viaja con una diferencia de 180° con respecto a la del otro conductor, en donde las lineas
del campo E salen desde una linea hacia la otra y hacia el plano de tierra, asi como también algunas lineas

de campo provenientes del plano de tierra viajan hacia el segundo conductor.

En el siguiente semiciclo esta situacion se invierte. En este modo se crea una pared eléctrica virtual entre
los conductores de alimentaciéon donde existird un potencial eléctrico de 0. El circuito equivalente
correspondiente al modo impar se muestra en la Figura 55-b y la capacitancia equivalente de la red se
describe como Co=C11+2C12=C22+2C13, (Co es la capacitancia equivalente de la red en configuracién de
alimentacién impar). Aqui la impedancia caracteristica tiene la forma

1
Zoo = (65)

veCo’

5.3-Sensor balanceado

A partir de los elementos descritos anteriormente se estudia la teoria sobre un acoplador direccional de
lineas paralelas para luego aplicar sus detalles en el disefio de un dispositivo sensor balanceado que pueda

ser utilizado para hacer estudios en materiales.

5.3.1-Teoria y disefio del sensor

En (Pozar, 2011) se describe el analisis de los modos par e impar correspondientes a unas lineas acopladas
y se obtienen las ecuaciones de diseio para que estas funcionen como un acoplador direccional. Se parte
de la Figura 56-a, donde se designa la numeracién de los puertos. En la Figura 56-b se observa que el
puerto 1 (de entrada) se encuentra alimentado con un generador de voltaje 2V, cuya resistencia interna

tiene un valor de Z,, mientras que los tres puertos restantes estan terminados también en Z.
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Figura 56. Acoplador direccional (Pozar, 2011), (a): geometria del acoplador con su designacion de puertos y (b)
circuito esquematico.

Las impedancias de entrada en los modos par e impar (Pozar, 2011), respectivamente, se obtienen como

Zo+jZoe tan @
8, =7 ZotJZoetant (66-a)

— “0e ZOe+jZO tan@'

Z0+jZOO tan @

o, — .
Z%n 00 7 47, tan 6’ (66-b)

donde:
e (:fase del coeficiente de reflexidon de la linea de transmision,

asi, para cada modo se aprecia una linea de transmisién cuya impedancia caracteristica seria Zoe 0 Zoo y S€

encontraria terminada en Z. Si se establece la condicion

Zo = +ZoeZoos (67)

entonces se obtiene que Zi\=Zo, lo cual implica que el puerto 1 esta acoplado (debido a la simetria del
acoplador, entonces los otros puertos también estdn acoplados). Para que al puerto 3 se acople
parcialmente la potencia de entrada debe cumplirse que 6=m/2, 3r1/2, ... . El acoplador debe trabajar en su
primer maximo debido a que es donde el tamafio es menor y las pérdidas de la linea son menores. Para
que se cumpla 6=m/2 entonces la longitud eléctrica de las lineas del acoplador debe ser de [=A/4. En
términos de las impedancias caracteristicas en los modos par e impar, el coeficiente de acoplamiento se

define como
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C — ZOe_ZOO (68)

ZOe_Zoo,

el cual representa la relacién entre las sefiales de los puertos 1 y 3. Si se especifican la impedancia
caracteristica Zp y el coeficiente de acoplamiento C, entonces las impedancias caracteristicas en los modos

par e impar se pueden calcular como

(69-a)

[1=c
Zoo = Zo |Tie (69-b)

Para la propuesta de un sensor basado en lineas acopladas se selecciona la configuracién de stripline, la
cual soporta el modo de propagacion de ondas TEM (Pozar, 2011) y donde la constante de propagacion y

la velocidad de fase se calculan como

B =w/vy, (70-a)
vy = c/er, (70-b)

Estos parametros son de igual valor para los modos par e impar, motivo por el cual “la linea tiene la misma
longitud eléctrica para ambos modos” (Pozar, 2011). La Figura 57-a muestra una delgada linea metadlica de
ancho W que se encuentra embebida en un substrato de grosor b y permitividad dieléctrica relativa &.. La
Figura 57-b muestra la circulacion de los campos E y H; en donde el campo E viaja de la linea de transmisién

hacia el plano de tierra, mientras que el campo H circula alrededor de la linea.

/ T “‘ Plano de tierra / i; i:j: }A\

== FEE

\ ~' :
_/ Plano de tierra - Hd

(a) (b)

,\-

Figura 57. (a): estructura stripline y (b): campos Ey H (Pozar, 2011).
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Para el disefio del sensor balanceado que se presenta en este trabajo se utilizan los datos del substrato
Rogers Ultralam 2000 con permitividad relativa €?Y,=2.6, con una tangente de pérdidas tan(5)=0.0019 y
un grosor b=1.524 mm. Para la frecuencia de trabajo seleccionada de 1GHz debe cumplirse la condicién
0=m/2, lo cual equivale a que la longitud eléctrica de las lineas acopladas debe ser [= A,/4. Debido a que la
distancia entre un maximo y un minimo de acoplamiento es también A,/4, entonces se espera un minimo
de acoplamiento para la frecuencia de 2 GHz. A continuacién, se explica el desarrollo llevado a cabo para

el disefio que se propone:

e Siguiendo el procedimiento expuesto en (Pozar, 2011) se obtiene que el ancho de una stripline de
impedancia caracteristica Z0=50 Q es W=2.2189 mm. La longitud se calcula teniendo en cuenta la
condicién B=1t/2, obteniéndose que [=46.513 mm; esta linea se duplica en espejo para tener el par

de lineas acopladas en configuracién simétrica con respecto al tercer conductor.

e *Para conectar los planos de tierra situados en las capas opuestas del substrato, se colocan vias
metdlicas (del inglés vias hole) o postes metalizados, consiguiendo que el campo guiado por las
lineas perciba una metalizacién a sus lados que funciona como una pared eléctrica y lo confine a
viajar solo dentro del dieléctrico. Esto también elimina los modos de orden superior que se puedan
generar cuando una asimetria es introducida entre los planos de tierra (Pozar, 2011). El espacio
entre postes metalizados se establecié a 2 mm, siendo esta distancia es menor que la longitud de
onda guiada a frecuencias superiores. De esta manera se evita la fuga de energia en caso de
trabajar a valores frecuenciales mayores. La distancia entre los postes metalicos y las lineas
conductoras se iguald a la altura del substrato, de modo que las lineas vean condiciones similares
a su alrededor. Para las vias metdlicas fue seleccionado un radio de 0.4 mm para que sean

construibles.

e *Los extremos de las lineas en los puertos 1 y 3 fueron doblados en un angulo de 90° y hacia
direcciones opuestas con el objetivo de conseguir cierto aislamiento entre dichos puertos. Se le
realizd un corte al angulo recto del doblado de las lineas para disminuir el efecto de esta

discontinuidad.

e *Laslineas, en su seccidn que constituye el acoplador direccional, se separan una distancia S. Para
el sensor propuesto fueron analizados $5=0.4 mm, 0.8 mm y 1.2 mm, las cuales son distancias

realizables ante la posibilidad de la construccién del prototipo.
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*Estos son aspectos que presentan cierto grado de libertad, su seleccion dependera directamente del disefiador y de

los objetivos al utilizar un sensor como el que se propone.

5.3.2-Simulacidén y respuesta del sensor

Una vez que fueron establecidas las condiciones iniciales del sensor, se procede a realizar su simulacién
electromagnética a través del software Ansys HFSS. La Figura 58 muestra al sensor en el simulador, donde
estan los puertos numerados segun la disposicidén de la Figura 56-a dada por Pozar (2011). La matriz [S]
resultante de la red de 4 puertos presentada, es de dimension [4x4]. Utilizando sus elementos individuales
se puede caracterizar al sensor por sus acoplamientos single-ended y double-ended o modo mixto (del

inglés mixed-mode).

Entrada Acoplado

Pasante @ @ Aislado
(a) (b)

Figura 58. Sensor balanceado disefiado y configurado en HFSS, (a): vista superior y (b): vista 3D.

Debido a la interaccion entre las lineas se tiene un sensor balanceado, pudiéndose tener ambos modos de
trabajo: modos par e impar o comun y diferencial. El factor acoplamiento single-ended se calcula como la

relacién entre los puertos 1y 3, utilizando la expresién

C= 10(531[(13])/20.

(71)
En la Figura 59 se aprecian los niveles de acoplamiento del sensor obtenidos al utilizar los tres valores de
S propuestos. Se observa en la Figura 59 que para todo el rango de frecuencias de estudio el acoplamiento
es mayor cuando $=0.4mm; basados en este criterio, este valor fue seleccionado para la propuesta de este

trabajo.
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Figura 59. Acoplamiento single-ended vs frecuencia.

Con el valor de S=0.4mm fue calculado el coeficiente de reflexién en los modos comun y diferencial

(cuando los puertos 2 y 4 se encuentran cargados con R = 50 Q) como (Fan et al. 2004; Huynh et al. 2010)
; 1
Seomityy =2 (S11 + S13 + S31 + S33), (72-a)

gdiferencial | = %(511 — S13 — S31 + S33). (72-b)

Los resultados obtenidos mediante el empleo de (72) fueron graficados en la Figura 60-a. En
correspondencia con lo obtenido a través de (72), en la Figura 60-b se representan los parametros S;;°™"
y Sy,97erencial en una carta de Smith de impedancia. Mediante (69-a) y (69-b) se calcularon las impedancias
en los modos comun y diferencial, dichos resultados se encuentran graficados en la Figura 61. Obsérvese
que a la frecuencia de 1 GHz se localiza un méximo para Zp. y un minimo para Zy,, esta situacion se invierte

para 2 GHz y se repite para los 3 GHz.

En la Figura 62 se muestra la impedancia obtenida en carta de Smith al terminar los puertos 2 y 4 en
circuito abierto y cortocircuito, respectivamente; el resultado se muestra en el rango de frecuencia desde
0.7 hasta 3.2 GHz en modo comun. Para el intervalo simulado se observa que la impedancia de
cortocircuito se agrupa hacia el lado izquierdo de la carta de Smith (donde Z=0Q), mientras que la

impedancia en circuito abierto se concentra alrededor del punto de impedancia infinita.
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Figura 60. Parametros S;; modo-mixto, (a): [dB] vs frecuencia y (b): carta de Smith.
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Figura 61. Impedancias en los modos comun y diferencial.

—

Figura 62. Impedancias en cortocircuito y circuito abierto en modo comun en el rango de 0.7 a 3.2 GHz.

En la Figura 63 se pueden observar las impedancias de circuito abierto y cortocircuito en la carta de Smith
para el modo diferencial en el mismo intervalo. Aqui la impedancia se traslada por el contorno del circulo
exterior de la carta de Smith a medida que aumenta la frecuencia, los puntos de cortocircuito se mueven

hacia la zona capacitiva de la carta como se aprecia en la Figura 63-b, mientras que en la Figura 63-c se
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puede notar que los puntos en circuito abierto lo hacen hacia la region inductiva. Como se observa en la
Figura 63-a, laimpedancia en circuito abierto sufre mayor desplazamiento de fase que en el cortocircuito,
esto se debe a que el campo E que sale por la linea balanceada en modo diferencial provoca que esta se

vea de una longitud eléctrica mayor.

3 GHz
1 GHz__ 2 gHz
/1 Hz
L 1 2 GH:/-'$ ] NN
" | 3GHz” )

(a) (b) ()

Figura 63. Impedancia cortocircuito y circuito abierto en carta de Smith, (a): carta de Smith, (b): acercamiento a la
zona de cortocircuito y (c): acercamiento a la zona de circuito abierto.

5.3.3-Distribucion del campo E en la muestra

Para realizar un andlisis y determinar de cdmo se distribuye el campo E, se analizaron las sustancias aire y
agua debido a que se conoce que presentan los valores de permitividad dieléctrica mas bajos y mas altos,
respectivamente. El estudio se realizé6 mediante simulacién electromagnética a las frecuenciasde 1,2y 3
GHz para los modos comun y diferencial, los valores de permitividad dieléctrica de dichos materiales
fueron utilizados para configurar las muestras en el simulador. Como se muestra en la Figura 64, para el
estudio fueron colocados un plano horizontal y otro vertical para observar la distribucién del campo desde

el sensor y hasta el material.

“.,n “”

En las direcciones “x”y “z” las dimensiones de la muestra son de 10 mm, mientras que en la direccién “y

presenta el mismo ancho de 11.248 mm (ancho del sensor en su parte balanceada), esto resulta en un

volumen de 1124.8 mm?® 0 1.1248 mL. El sensor fue colocado de forma rasante respecto a la muestra, es
o“_”n

decir, sin estar hundido. Existe simetria en la direcciéon “z” en cuanto a la colocacidon del sensor con

respecto a la muestra de agua.
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(a) (b)

Figura 64. Estudio del campo dentro de la muestra, (a): plano vertical y (b): plano horizontal.

En las Figuras 65, 66 y 67 se muestra la distribucién del campo E en el sensor y el agua para los modos
comun y diferencial a las frecuencias de 1, 2 y 3 GHz respectivamente; en las figuras con subindices (a) y
(b) se representan las dos vistas de los planos con el campo E en modo comun, mientras que las figuras (c)

y (d) lo ilustran para el modo diferencial.

En las Figuras 65-a, 66-a y 67-a se muestra el plano vertical x-z, en donde se observa que alrededor de las
lineas del sensor no se concentra el campo E con toda su intensidad, solamente se encuentra un campo
muy intenso en la zona mas cercana a la muestra; se aprecia también que cierta cantidad de campo no

penetra al material y se dirige hacia la parte externa del sensor.

Campo-E

. Max

I Min

(d)

Figura 65. Campo E a la frecuencia de 1 GHz para el agua, (a): plano x-z en modo comun, (b): plano x-y en modo
comun, (c): plano x-z en modo diferencial y (d): plano x-y en modo diferencial.
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Campo-E

. Max.

. Min

(a) (b)

Figura 66. Campo E a la frecuencia de 2 GHz para el agua, (a): plano x-z en modo comun, (b): plano x-y en modo
comun, (c): plano x-z en modo diferencial y (d): plano x-y en modo diferencial.

De forma similar, en las Figuras 65-b, 66-b y 67-b, plano x-y, se puede apreciar que entre las lineas no se
encuentra el campo mas intenso, aunque existe también cierta cantidad de campo E mas alla de las vias
eléctricas que unen los planos de tierra. Analizando las figuras mencionadas se puede tener una idea de

cudnto se dispersa el campo fuera de la muestra para el modo comun cuando el sensor mide el agua.

Campo-£

. Max

. Min.

(b)

Figura 67. Campo E a la frecuencia de 3 GHz para el agua, (a): plano x-z en modo comun, (b): plano x-y en modo
comun, (c): plano x-z en modo diferencial y (d): plano x-y en modo diferencial.

En las Figuras 65-c, 66-c y 67-c se puede observar el campo E proveniente del sensor en la interfaz con la

muestra de agua para el plano vertical x-z a las frecuencias de 1, 2 y 3 GHz respectivamente.

En estas figuras se puede apreciar la maxima intensidad del campo E alrededor de las lineas en el interior
del substrato dieléctrico; también se puede observar que existe muy buena concentracion del campo E
dentro del material. En las Figuras 65-d, 66-d y 67-d se observa la llegada del campo E desde el plano

horizontal x-y, aprecidndose que entre las lineas si se halla mucha intensidad del campo E.
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(d)

Figura 68. Campo E a la frecuencia de 1 GHz para el aire, (a): plano x-z en modo comun, (b): plano x-y en modo

comun, (c): plano x-z en modo diferencial y (d): plano x-y en modo diferencial.
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Figura 69. Campo E a la frecuencia de 2 GHz para el aire, (a): plano x-z en modo comun, (b): plano x-y en modo
comun, (c): plano x-z en modo diferencial y (d): plano x-y en modo diferencial.
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Figura 70. Campo E a la frecuencia de 3 GHz para el aire, (a): plano x-z en modo comun, (b): plano x-y en modo
comun, (c): plano x-z en modo diferencial y (d): plano x-y en modo diferencial.

En las Figuras 68, 69 y 70 se muestra la distribucién del campo E en el sensor y el aire para los modos
comun vy diferencial a las frecuencias de 1, 2 y 3 GHz respectivamente. Para cada figura, (a) y (b)
representan las dos vistas de los planos con el campo E en modo comun, mientras que (c) y (d) lo ilustran

para el modo diferencial.
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En las Figuras 68-a, 69-a, y 70-a se aprecia la interaccidn entre el campo E del sensor y el aire en el plano
vertical x-z. Como en el caso del agua, en la zona circundante a las lineas stripline es donde menor cantidad
de campo E se localiza, este se dispersa de manera considerable. En las Figuras 68-b, 69-b y 70-b se observa
para el plano horizontal x-y que también la mayor intensidad del campo se localiza alrededor de las lineas
conductoras y no entre ellas. En general, para 1 GHz y 3 GHz, existe mayor penetracién del campo E en la
muestra que, para el caso del agua, esta situacion se debe a que la diferencia de permitividad dieléctrica
que observa el sensor es mucho menor con el aire que con el agua. De forma general, cuando el sensor
trabaja en modo diferencial se obtiene gran concentracién del campo en las lineas del sensor en los planos
x-z de las Figuras 68-c, 69-c, 70-c y los planos x-y de las Figuras 68-d, 69-d y 70-d. El campo E interactia

con el medio de baja permitividad con menor dispersién que en el modo comun.

Como fue mencionado anteriormente, en el modo comun las lineas de campo viajan desde las lineas
metalicas hacia el plano de tierra, y debido a que las dos presentan la misma fase, los campos de las lineas
terminan repeliéndose mutuamente. En cambio, en el modo diferencial las lineas del campo viajan de una
linea metadlica a la otra, lo cual hace que mayor cantidad del campo se concentre circundante a las lineas

en ambos planos, de modo que es mas facil penetrar al material.

5.4-Desempeiio del sensor y andlisis de sensibilidad

Analizando la interaccién entre el sensor y algunas muestras de distinta permitividad, se realizé la
simulacidon electromagnética a la frecuencia de 1 GHz de materiales con diferentes propiedades
dieléctricas, se utilizaron valores de permitividad relativa de 10, 20, 40 y 60, y la tangente de pérdidas en
el rango de 0 a 0.6 en intervalos de 0.2. La impedancia en los modos comun y diferencial fue obtenida en
simulacidn para cada valor de permitividad y representada en una carta de Smith como se muestra en la
Figura 71, donde los circulos corresponden a la impedancia en modo comun y las cruces representan la

impedancia en el modo diferencial.
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Figura 71. Impedancias en los modos comun (O) y diferencial (X) para un material de permitividad dieléctrica
hipotética, (a): carta de Smith y (b): acercamiento a la regién de impedancias.

En la Figura 71 se observa que cuando la tangente de pérdidas tuvo el valor de 0, la impedancia se localizé
en la circunferencia de la carta de Smith para ambos modos y a medida que las pérdidas tangenciales del
material aumentaron la impedancia se fue alejando gradualmente de este borde exterior hacia el centro.

Como andlisis de lo anterior, se puede afirmar que

e las impedancias se encuentran asociadas por grupos segun la permitividad relativa,

e lasimpedancias en modo diferencial se encuentran localizadas mas lejos del punto de impedancia
infinito (circuito abierto), introduciendo mayor cambio de fase que sus equivalentes en el modo
comun,

e el hecho anterior se hizo mas claro a medida que fue aumentando la permitividad relativa del

material, aumentando también la diferencia entre las impedancias,

e conbase en el punto anterior, se demuestra que el sensor bajo el modo diferencial presenta mayor

sensibilidad que bajo el modo comun.

Para realizar el andlisis de los liquidos, se configuran ahora en el simulador muestras con los valores de
permitividad de los liquidos etanol, metanol, ron y agua. En la Figura 72 se representan las impedancias
en carta de Smith de las muestras con el sensor en los modos comun (circulos) y diferencial (cruces) a la
frecuencia central de 1 GHz con un ancho de banda de 100 MHz. Como en el caso anterior de la Figura 71-
b, con materiales de mayor permitividad dieléctrica se incrementaron tanto la separacion entre las

impedancias de ambos modos como la lejania del punto de impedancia infinita.
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Figura 72. Impedancias en los modos comun y diferencial para los liquidos etanol, metanol, ron y agua, (a): carta de
Smith y (b): acercamiento a la region de impedancias.

En la Figura 72-b se puede apreciar que existe mayor dispersidon de los valores de impedancia para
materiales en que la permitividad dieléctrica es mayor. Los resultados obtenidos demuestran que es
factible utilizar el sensor balanceado para medir permitividad dieléctrica en liquidos como los analizados
utilizando el método de reflexidn. Del andlisis de distribucién de campo E, se evidencia que el modo
diferencial permite una concentracion del mismo dentro de la muestra. Adicionalmente, los resultados de
las impedancias muestran que el dispositivo disefiado es mas sensible cuando opera con el modo
diferencial. Por estas razones, cuando el sensor balanceado opera en el modo diferencial resulta una
opcion excelente para el andlisis de materiales sin necesidad de estructuras mds grandes o complejas,
como planos de tierra extendidos, e incluso sin la necesidad de sumergir el sensor dentro de la muestra a

analizar, como sucede con los sensores coaxiales simples.

P! e — % 7 etanol
I — metanol
—r0n

7 é) / —agua

‘,f' “"‘.‘I X O sensor coaxial, medicion
[ | O] X sensor coaxial, simulacion
o O sensor diferencial, simulacion
0)
XoR /

(a) (b)

Figura 73. Impedancias de los liquidos etanol, metanol, ron y agua obtenidas por medicidn y por las simulaciones con
la sonda coaxial y el sensor balanceado en modo diferencial, (a): carta de Smith y (b): acercamiento a la zona de

impedancias.



96
A manera de comparacion, se presentan en la Figura 73 las impedancias obtenidas mediante simulaciones
con el sensor balanceado propuesto en modo diferencial y las obtenidas experimentalmente con el sensor
de prueba coaxial simple con las muestras etanol, metanol, ron y agua para 1 GHz de frecuencia. Se puede
observar en la Figura 73 que el sensor en el modo diferencial muestra mayor sensibilidad que las puntas
de pruebas coaxial simulada y utilizada en las mediciones. La separacién entre la impedancia en modo
diferencial obtenida a través del sensor propuesto y la impedancia obtenida mediante la simulacién de la
prueba coaxial se hace mayor a medida que la muestra simulada presenté una permitividad de mayor

valor.

5.4.1- Relacion existente entre la permitividad dieléctrica del material bajo pruebay el

coeficiente de reflexion del sensor en modo diferencial

La impedancia y los parametros de reflexion en modo diferencial del sensor propuesto, midiendo un
material hipotético al cual se le configuraron sus valores de permitividad dieléctrica, fueron obtenidos y
se muestran en la Figura 71 para la frecuencia central de 1 GHz. Tomando estos datos, se analiza la relacion
entre la permitividad del material bajo prueba y el coeficiente de reflexion I" del sensor en modo
diferencial. En la Figura 71 se observa que tanto la magnitud del coeficiente de reflexion I como el angulo
@ de la fase varian con una tendencia definida para los distintos valores de la permitividad real &y de la
parte imaginaria de la permitividad &” de la muestra. Dicha relacidon se muestra en la Figura 74 con el

analisis de materiales que tienen valores distintos en su permitividad.
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Figura 74. Relacion entre /¥ferencial y |3 permitividad del material, (a) €’ vs. @, y (b) €” vs. |T'|.
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Estableciendo en las simulaciones que el valor de tané=0 es fijo para muestras hipotéticas, se varid a g’ en

los valores 10, 20, 40 y 60.

En la Figura 74-a se muestra la relacién que existe entre los valores de €” de la muestra y el angulo ® del
coeficiente de reflexién I', pudiéndose notar que presentan una relacién lineal que puede ser modelada

con un polinomio de primer grado

g = —-2.060 —4.52, (73)

Por otro lado, manteniendo constante el valor de £,=40, se establecieron los valores de € de la muestra
0, 7.84, 17.86 y 20.58. La relacion entre &” de la muestra y la magnitud del coeficiente de reflexién I'
obtenido con el sensor se observa en la Figura 74-b, la cual se puede modelar con el polinomio de segundo

grado

g" = —73.96I'* + 35.7I'+38.54, (74)

De esta forma, la medicién de los parametros de permitividad dieléctrica de liquidos utilizando el sensor
de tipo balanceado en su modo diferencial, se realiza modelando primero el comportamiento con (73) y
(74) utilizando materiales estandar con valores conocidos de permitividad, y posteriormente midiendo los

materiales dieléctricos desconocidos que se desean analizar.

5.5-Conclusiones del capitulo

En el presente capitulo se realizé el disefio de una estructura compuesta por dos lineas paralelas acopladas
tipo stripline con el objetivo de que sea propuesto un circuito para hacer mediciones dieléctricas en
materiales. Mediante el software Ansys HFSS se realizé un estudio sobre la interaccién entre el material y
el campo en los modos comun y diferencial. Se observd que el sensor propuesto operando en el modo
diferencial es mas conveniente porque brinda mayor sensibilidad que el modo comun y logra penetrar
mas el campo E dentro de la muestra cuando se compara con la operacién en modo comun. Ademas, se
evidencia que el sensor propuesto presenta mayor sensibilidad incluso que el sensor coaxial comercial
utilizado para las mediciones reportadas en capitulos previos, lo cual se traduciria en mediciones con

mayor precision con la versidn ya implementada.
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En el andlisis del campo E en diferentes muestras se observd que, a diferencia del sensor coaxial,
practicamente no existieron dispersiones cuando se utilizd el sensor propuesto operando en modo
diferencial, logrando que todo el campo E interactle con la muestra. Este aspecto posibilitd poder hacer
mediciones colocando al sensor en una posicién rasante con la superficie del material. Con estos
resultados se abre la posibilidad de realizar mediciones en materiales sélidos donde no haya que hundir el
sensor en el material. Realizando simulaciones de materiales de diferente permitividad dieléctrica se
observé que a medida que aumenta el valor de esta propiedad se aleja mas la impedancia del punto de
circuito abierto en la carta de Smith. Cuando se analizaron las impedancias en cortocircuito y circuito
abierto en el modo diferencial a través de la simulacién en el HFSS, se observd que existia un
desplazamiento sobre el circulo externo de la carta de Smith a medida que aumento la frecuencia. Este
hecho se le adjudicé al campo E que se desborda de la frontera de las lineas stripline, el cual tiene una
longitud eléctrica mayor, lo cual no ocurre en el modo comun. A través de la simulacidon se mostré la
relacion observada entre el coeficiente de reflexion del sensor en modo diferencial y la permitividad

dieléctrica compleja del material bajo analisis.
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Capitulo 6. Conclusiones y Trabajo Futuro

El andlisis de materiales en frecuencias de microondas da lugar a distintas aplicaciones en diversos ambitos
como la medicina, industria, agricultura, pesca, alimentos, etc. En el caso particular de alimentos con el
analisis de bebidas alcohdlicas, suele darse el caso de que las personas que deciden falsificar bebidas
alcohdlicas venden un producto de menor calidad que el original y bajan los precios con el objetivo de
obtener ganancias econdmicas. Este hecho puede traer como consecuencia negativa la afectacién de la
salud de quien ingiera estos licores, intoxicacidn o la pérdida de la vida en algunos casos. Tomando como
base al ron Havana Club Afejo 3 Afios, de origen y fabricacién cubana, se desarrollaron estudios donde se
midié su reaccidn a la energia electromagnética en el rango de frecuencias de RF/microondas para su
caracterizacién y la de sus mezclas con metanol, etanol y agua (sustancias mds cominmente usadas para
adulterar bebidas alcohdlicas). Llegados a este punto en este trabajo de tesis, se llegd a las siguientes

conclusiones:

e Se realizé una amplia investigacion bibliografica donde se estudiaron temas relacionados con
muchos de los materiales que han sido caracterizados a través de la medicién de la permitividad
dieléctrica, la aplicacién de estos resultados en la industria y la tecnologia. Es asi que fueron
repasadas las leyes de Maxwell, se definid la permitividad dieléctrica compleja de materiales y se
estudiaron ecuaciones que modelan la permitividad dieléctrica en el rango de frecuencias de

RF/microondas, especialmente los modelos de Debye y Cole-Cole.

e Fueron estudiados los métodos de medicion de permitividad dieléctrica en materiales,
especificamente la técnica de sonda coaxial terminada en circuito abierto. Asociados con esta,
fueron estudiados el modelo capacitivo y el de linea virtual para el calculo de la permitividad a
partir de los valores de coeficientes de reflexion medidos. Para la calibracién del sistema de
medicién, se utilizd la técnica SOL con el modelo de medicién de un puerto en dos etapas: la
primera en el plano anterior al sensor, mientras que la segunda se aplicd justamente hasta la punta

de la prueba coaxial.

e Fueron preparadas mezclas de ron con metanol, etanol y agua para imitar un ron contaminado,
estas muestras fueron analizadas e identificadas utilizando la técnica de la punta coaxial terminada
en circuito abierto. Durante el estudio fueron detectadas zonas de frecuencia donde las

diferencias entre el ron y las mezclas fueron mas notables. Los pardmetros de relajacién de los
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liquidos bajo prueba fueron calculados y reportados gracias al empleo de los modelos de relajacion

Cole-Cole y Debye.

Se desarrolld un método para calcular la permitividad de mezclas de ron con metanol, etanol y
agua en baja concentracién (0<X<0.15) basado en el modelado de los parametros de relajacidn
mediante polinomios. Este método se compard con la técnica para la determinacion de la
permitividad compleja de mezclas binarias encontrado en la literatura: Steeman y Maurer. La
precision alcanzada al obtener los parametros de relajacidon de las mezclas de ron con metanol,
etanol o agua en baja concentracién fue mayor en la técnica propuesta en este trabajo de tesis
que la que fue alcanzada por el método de la literatura. Como extensidn, fueron realizadas
mediciones en todo el rango posible de concentraciones para una mezcla binaria utilizando al ron
y el metanol, el etanol y el agua no-ionizada, siendo posible generar polinomios para el intervalo

0<Xx<1.

Empleando la simulacion en Ansys HFSS, se llevé a cabo un estudio sobre la distribucién del campo
eléctrico dentro de las muestras liquidas ron, metanol, etanol y agua a las frecuencias de 1, 10 y
20 GHz a través de una sonda disefiada y simulada para trabajar como la que se utilizé para medir.
Se observé que el correcto funcionamiento de la sonda dependia mds del espacio por debajo de
ella que hacia sus lados, ya que aqui era donde se concentraba la mayor intensidad del campo E.
Aplicando el concepto hallado en la literatura de profundidad de penetracidon, fue reducido el
volumen de las muestras. En pos de alcanzar mayor precisién en los resultados obtenidos, se
propuso entonces disminuir el espacio por debajo de la sonda coaxial utilizando la distancia hasta
donde el campo eléctrico cae al 5% de su valor maximo la precisién alcanzada con el criterio

propuesto fue mayor que con el concepto de la literatura.

Mediante el estudio de la teoria de las lineas paralelas acopladas y la del acoplador direccional, se
propuso el disefio de un sensor balanceado basado en estructura stripline a la frecuencia de 1 GHz
que permita hacer estudios de permitividad dieléctrica materiales calculando sus parametros
single-ended y modo mixto. Empleando dicho sensor en modo diferencial se obtiene mayor
sensibilidad que con sensores comerciales. El modo diferencial de operacién también permite una
gran concentracién del campo E, logrando mayor penetracién del material bajo prueba; es asi que
el sensor propuesto puede ser utilizado en posicidn rasante respecto a la superficie de algunos
materiales, es posible de realizar mediciones en materiales sélidos donde no se tenga que hundir

el sensor en el material. Se ejemplificd la relacién observada entre los pardmetros de reflexién del
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sensor operando en modo diferencial para muestras hipotéticas y la permitividad de las mismas,

estos aspectos seran mas investigados en el futuro.

Los principales aportes realizados con el estudio de |la permitividad dieléctrica del ron y sus mezclas con

metanol, etanol y agua son destacados a continuacion:

e Datos de permitividad compleja y parametros de relajaciéon dieléctrica del ron Havana Club Afiejo

3 Afios en el rango de frecuencias de 300 MHz a los 15 GHz.

e Meétodo para calcular la permitividad dieléctrica de mezclas de este ron con metanol, etanol o
agua en baja concentracién (X<0.15), basandose en los polinomios que modelan el

comportamiento de los pardmetros de relajacion de dichas muestras.

e Propuesta de un criterio para disminuir el volumen de las muestras liquidas que se analizan
utilizando el método de sonda coaxial terminada en circuito abierto, logrando alto grado de

precision.

e Disefio de un sensor balanceado para la medicién de permitividad dieléctrica en liquidos, con
mayor sensibilidad que sensores ya fabricados, y que puede medir muestras liquidas

independientemente de la distancia en que se encuentre inmerso en el material.

Como Trabajo Futuro se proponen cuestiones relacionadas con darle continuidad a este trabajo de tesis,

entre ellas se relacionan a continuacion:

e Maedicién del ron y sus mezclas con metanol, etanol y agua a otras temperaturas con el objetivo

de caracterizar al ron en un espectro mas amplio de valores de permitividad dieléctrica compleja.

e Extensidn de la investigacion desarrollada a otras bebidas de gran consumo, como jugos, leche,

aguas de sabor, otras bebidas alcohdlicas, etc.
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Caracterizacion de otras sustancias que también se utilizan para la adulteracién de licores y medir

mezclas de ron con dichos materiales.

Comprobacién experimental de la precisién de la mediciéon cuando el volumen de las muestras

liquidas se reduce utilizando el criterio propuesto.

Construccion y caracterizacion experimental del sensor balanceado propuesto; realizar

mediciones de materiales.
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close all;

to abierto
clear all;

CIrcul
Empleando la técnica de la punta coaxial con terminacién en abierto, es posible emplear el modelo de

Al-Método de linea virtual para la técnica de la punta coaxial terminada en
linea virtual para calcular la permitividad dieléctrica compleja. Consultando el esquema de (Ghannouchiy

Bosisio, 1989), resulta el siguiente cdédigo en MATLAB:
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dlmread('calibracion S11-AGUA.csv',',',1,0);
dlmread('calibracion PERMIT-AIRE.csv',',',1,0);
dlmread('calibracion Sl1l1-Aire.csv',',',1,0);

dlmread('calibracion PERMIT-AGUA.csv',',',1,0);
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dlmread ('MUT-HAVANA CLUBR-S1l.csv',',',1,0);
1)

dlmread ('MUT-HAVANA CLUB-PERMIT.csv',',',1,0);

zeros (£i1(1,1),1);

:,1)=5.67;

2.03-11*0.004;
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.M (S11 aire(
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E aire(
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:,3))+1i*sind (S11 agua (

./ (1+sllagua.*exp (21i.*BtD(

:,3)) 7

.*(cosd(S11l agua (

1,1-1)))

:,2)/20))

./ (sqgrt (Eagua) ) ;

:,2)-1i.*abs (E agua (

(l1-sllagua.*exp (21.*BtD(

(10.7(S11 agua(

E_agua (

1;

(-1i.*sqgrt (Et))
while (ciclo==1)
Div

A=c./(2.*pi.*f.*sqgrt (Eagua)) ;

Eagua
sllagua
ciclo

B



L(:,i)=A.*atan(B.*Div);

exponencial (:,1i)=sllaire.* ((l+rho.*exp(-2i.*Bo.*L(:,1))) ./ (rhotexp (-
2i.*Bo.*L(:,1))));

BtD(:,i)=(1./(-21i)) .*log(exponencial (:,1i));

error real=real (BtD(:,i-1))-real (BtD(:,1i));

error imag=imag (BtD(:,i-1))-imag(BtD(:,1i));

er=abs (error real);
ei=abs (error imag);
if (er<=0.001 & ei<=0.001)

ciclo=0;
else
i=i+4+1;
end
end
Li=L(:,1);

btd=BtD(:,1i);

s1IMUT=(10."(S11 MUT(:,2)/20)).*(cosd(S11 MUT(:,3))+1li*sind(S11 MUT(:,3)));
s11MUTexp=s11MUT. *exp (21.*btd) ;
z=1;

aa=(sqrt (Et) ./11);
bb=(c./(2.*pi.*f.*Li));
cc=((1-s11MUTexp) ./ (1+s11MUTexp)) ;
E(:,z)=aa.*bb.*cc;

ciclo=1;

z=2;

X=zeros (£i1(1,1),100);

cont iterac=0;

tic;
while (ciclo==1)
X(:,z=-1)=(2.*pi.*f.*Li.*sqrt(E(z-1)))./c;
E(:,z)=aa.*bb.*cc.*X(:,z-1) .*cot (X(:,z-1));%
e real=real (E(:,z))-real (E(:,z-1));
e imag=imag(E(:,z))-imag(E(:,z-1));
if (abs(e_real)<=0.001 & abs(e_imag)<=0.001)
ciclo=0;
else
cont iterac=cont iterac+l;
1f (z==206)
ciclo=0;
end
z=z+1;
end
end

tiempo=toc;
disp (tiempo) ;
E calculado(:,1)=E(:,z-1);

figure

set (gca, 'FontSize',14);

plot (f/10e8,real (E _calculado),'r'); %parte real método linea virtual
hold on

plot (£/10e8,E MUT(:,2),'b"); %parte real medida

plot (f/10e8,abs (imag(E_calculado)), '--r'); %parte imaginaria método
linea virtual

plot (£/10e8,E MUT (:,3), " '--b'); %parte imaginaria medida

hold off

legend('\epsilon” (Linea virtual)', '\epsilon® (PNA-X)', '\epsilon " (Linea
virtual)', "\epsilon "~ (PNA-X)','Location', 'Best')

% string=input ('\n Titulo del grafico -->','s'");

] o)

string=' ';% Permitividades real e imaginaria: Agua no-ionizada';
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title(string);
xlabel ('Frecuencia [GHz]', 'FontSize',14);
ylabel ("\epsilon “,\epsilon ', 'FontSize',16);

Luego de tener la medicién de los parametros S;; de una sustancia determinada, se corre el cédigo
mostrado y se obtiene su permitividad. En las Figuras Al-a y A2-a se expone la comparacion entre los
valores de permitividad dieléctrica obtenidos con la herramienta computacional utilizada a lo largo de este
trabajo de tesis y los que brinda el modelo de linea virtual; las sustancias de prueba fueron metanol y Ron
Havana Club Afiejo 3 Afios. Se puede notar puede observar la buena concordancia que presenta el modelo,
lo cual se corrobora en las Figuras Al-b y A2-b, donde se observa el valor absoluto de la diferencia entre
las permitividades dieléctricas obtenidas por uno y otro modelo, se puede notar que no sobrepasa el valor

de 2.

2
3 — ¢ (modelado) —
30 \\ ~=-¢ (medido) 725
N\ — ¢ (modeladol) 1.5 €
20 A ---¢" (medido)

2 6 10 14 2 6 10 14
Frecuencia [GHZ] Frecuencia [GHz]

(a) (b)

Figura 75. Estimacion de la permitividad dieléctrica compleja del metanol.

s 2
60 \\\ —¢" (modelado) —Ae
‘v \\ ~— ¢ (medido) 15 — A
40 . — ¢ (modeladol) ’
\\er“ (medido)

2 6 10 14 2 6 10 14
Frecuencia [GHz] Frecuencia [GHz]
(a) (b)

Figura 76. Estimacion de la permitividad dieléctrica compleja del ron Havana Club Afiejo 3 Afios.
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A2-Ansys HFSS

El HFSS es un software de simulacidon electromagnética 3D para disefio y simulacién de dispositivos
electrénicos como antenas, filtros, lineas de transmisién, componentes de RF/microondas, etc. Utiliza el
método de elementos finitos (FEM) de alta precisidn, el método de gran escala de momentos (MoM) y el
método asintético de gran escala para disparar y rebotar rayos (SBR) con difraccion avanzada y la fisica de
ondas progresivas para mejorar exactitud (SBR +). Mediante una configuracidn sencilla permite construir
estructuras con dimensiones muy exactas y la optimizacion de las mismas.
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Figura 77. Vista del Ansys HFSS procesando el sensor balanceado propuesto.

https://www.ansys.com/products/electronics/ansys-hfss/hfss-capabilities
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A3-Instrumental de medicion

El equipamiento utilizado para las mediciones consta de un analizador de redes vectorial de 4 puertos
modelo PNA-X (N5245A), que puede trabajar en un rango de frecuencias desde 10 MHz hasta 50 GHz, un
cable de microondas flexible (85070E-022), el dispositivo cortocircuito de la prueba dieléctrica (85070E-
60004) y una punta de prueba coaxial (85070-20037). En las Figuras A4-a, A4-b y A4C se muestra la
utilizacion del equipamiento realizando la calibracién para la punta coaxial conectada al analizador de
redes vectorial: la punta coaxial expuesta al aire libre, el dispositivo que hace la funcién de estandar
cortocircuito y un frasco que contiene agua que presenta un termdémetro convencional midiendo su

temperatura. La Figura A5 muestra la medicién de una de las muestras preparadas y etiquetadas.

Figura 79. Medicidon de una muestra etiquetada.
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ABSTRACT ARTICLE HISTORY

An analysis of the complex dielectric permittivity of rum ‘Havana Club Received 21 September 2017
Anejo 3 Anos’ and its mixtures with methanol, ethanol, and deionized Accepted 20 December 2017
water is presented in this work. Measurements are carried out using KEYWORDS

the open-ended coaxial probe technique within a frequency range Complex dielectric

from 500 MHz to 15 GHz. Curves of the real and imaginary parts as permittivity; microwave
well as the permittivity spectra (Cole-Cole diagram) and relaxation measurements; coaxial probe
parameters of the liquids-under-test are presented. Distribution of the technique; Cole-Cole
relaxation parameters for the different inclusion levels is analyzed relaxation; binary mixture
and modelled. Comparison between the measured data and

permittivity mixture theory is carried out; comments on the accuracy

of each are discussed. A validation of the measurement process is

realized by means of an evaluation of the experimental and literature

dielectric permittivity values.

1. Introduction

The complex dielectric permittivity ¢* = &' — je", being €' and € " real and imaginary parts,
respectively, represents a constitutive parameter of all dielectric material, and practically, it
rules the interaction of the matter under an incident electromagnetic (EM) field (Chen et al.
2004). As each dielectric material has a unique permittivity coefficient ¢* (Agilent Technologies
2006), its electromagnetic characterization provides useful information about its properties.

Particularly, at RF and microwave frequency ranges, several methods and techniques
have been developed and proposed for estimation of the dielectric constant of solid and
liquid materials (Chen et al. 2004); among them, the coaxial probe is one of the most used
due to its simplicity and wideband capability (Boughriet et al. 1999; Zajicek et al. 2006;
Bobowski and Johnson 2012). It consists of an open-ended coaxial line which is in contact
with the sample under test, allowing the EM fields interact with the material; thus, the
dielectric properties can be inferred from measurements of the reflection coefficient of the
coaxial line (Ghannouchi and Bosisio 1989; Chen et al. 2004).

In practical applications, the measurement of the dielectric constant of materials at RF/
microwave frequencies has been employed as a relevant technique for properties
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characterization due to several advantages, such as non-destructive processes, low power
consumption, and real-time testing; it has been used in the areas of chemistry, medicine,
security, industry, and food, among others (Abbas and Hamdoun 2004; Popovic et al.
2005; Vorlicek et al. 2010; Sixin et al. 2011; Daout et al. 2014). Particularly, within the
food industry, the coaxial method has been used for the characterization of fruits and veg-
etables, meat, and several beverages, for quality purposes (Nelson et al. 2008; Watanabe
et al. 2009; Bohigas and Tejada 2010; Kundu and Gupta 2014; Rabih et al. 2014; Torrealba
et al. 2015). In order to mention some particular studies, the dielectric properties of guava,
Mexican sapote, pears and nopal plant under different temperature and maturity condi-
tions, from 500 MHz to 20 GHz, are reported in Kataria et al. (2016); several types of milk
samples (low-fat, skim milk, etc.) under different freshness levels and water-dilutions are
analyzed in terms of dielectric permittivity at microwave frequencies in Nunes et al. (2005)
and Guo et al. (2010); a dielectric analysis of acetic acid and vinegar solutions in water
within a microwave region from 1 to 20 GHz is reported in Bohigas and Tejada (2009); the
dielectric characteristics of several samples and varieties of grape juice and fermentation lev-
els of wine, within a frequency range from 200 MHz to 3 GHz, are reported in Garcia et al.
(2004); the dielectric characterization of different alcoholic beverages, Mexican Tequila
samples, from 500 MHz to 20 GHz, is carried out and reported in Kataria et al. (2017),
showing a correlation between alcohol content, ageing-time, and permittivity values.

For material characterization, dielectric permittivity models have been proposed as a
useful tool for representing the ¢ spectra at continuous frequency ranges; among them,
the Debye equation and Cole-Cole plots are the most used due to their simplicity and
illustration capability of the material dielectric characteristics, such as relaxation-time T,
static-permittivity &, and infinite-frequency permittivity &,, (Watanabe et al. 2009;
Kataria et al. 2017). However, for some alcohols and water mixtures, more complex mod-
els are used in order to obtain accuracy, particularly at the higher frequencies; in Sato and
Buchner (2004), an analysis on the dielectric relaxation processes of ethanol and water
mixtures is carried out from 100 MHz to 90 GHz, comparing relaxation models (Debye,
Cole-Cole, Davidson-Cole) and including high-frequency Debye terms; it is important to
mention that, for such a wide bandwidth analysis, combined techniques are used, includ-
ing time-domain-reflectometry for the low-frequency band, and Ku-, A-, and E-band
waveguide interferometers for the high-frequency band (Sato and Buchner 2004).

In this work, the complex dielectric permittivity ¢* of rum ‘Havana Club Anejo 3 Anos’
(Cuban production), and mixtures with methanol, ethanol, and deionized water in several
concentrations, is obtained at a frequency range from 500 MHz to 15 GHz, by using an
open-ended coaxial probe. Relations between the several concentrations, mixtures, and ¢
values are found and discussed. Results from mixture theory are obtained and compared
with the experimental data. Cole-Cole relaxation plots are used to characterize the sam-
ples, showing a relation between the relaxation parameters 7, €, € and the different mix-
ture concentrations. As the proposal of this work is for a fast and accurate sample-purity
analysis based on instantaneous and single-method measurements up to 15 GHz, limits
on the higher frequency components, concentration levels, as well as differences between
experimental, modelled and predicted results are established and commented. The
obtained results and procedure have the potential of being used for liquid-purity analysis
of other alcoholic beverages. The substances ethanol, methanol and water are proposed in
this study as they are usually used in the illegal manipulation of alcoholic beverages
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(Nascimento et al. 2011). The paper is organized as follows: Section 2 describes the used
setup and method of measurement; Section 3 shows the experimental results, modelled
and theoretical values as well as comparisons between them; discussion of the results is
stated in Section 4.

2. Measurement method
2.1. Equipment and data analysis

The used measurement setup is shown in Figure 1. A Keysight PNA-X series Vector Net-
work Analyzer (VNA) and the 85070-E model coaxial probe are used for the measure-
ments; the coaxial probe is directly connected to the VNA’s port 1 through a coaxial
cable. A standard one-port SOL (short-open-load) calibration at plane B-B’ is realized
(CASCADE Microtech); a second SOL calibration is carried out at plane A-A’ of the
coaxial probe, using deionized water as the load standard (Agilent 2013).

For the processed data, the setup is configured to operate from 500 MHz to 15 GHz;
curves of ¢ and ¢"” are obtained by using the 85070E-Keysight software included in the
coaxial-probe kit (Agilent 2013) directly from the measurements; each liquid-under-test
(LUT) is measured five times at a controlled sample temperature of 22 °C, and the results
are averaged. The total volume of each LUT is of 20 mL, and immersion of the probe end
is of 1.5 cm below the LUT level, as shown in Figure 1(b), ensuring enough EM-fields/
material interaction for the accuracy of the measurements (Agilent 2013).

The Cole-Cole spectra (Chen et al. 2004) of each sample are generated by smoothing
and combining the ¢ and &" curves; relaxation-time 7 is obtained directly from the
smoothed &¢” curves. The parameters static- and infinite-frequency permittivity, & and &,
respectively, are defined from the Cole-Cole relaxation equation

& — €0
1+ (jor) ™

where w is the angular frequency and the exponential [1 — «] displays the Cole-Cole-like
relaxation effect (Tuncer et al. 2002). When « = 0 (sometimes occurring for simple

& =¢to +

(1)

coaxial cable

B-B’

coaxial probe

liquid under] [ ,
A

(b)

(a)

Figure 1. The used experimental setup: (a) equipment and (b) details of the sample measurement.
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substances or highly diluted mixtures with non-absorbent components (Tuncer et al.
(2002)), (1) becomes into the single Debye relaxation

& — €00

°°+1+jwr'

& =c¢

)

2.2. Preparation of the samples

The analyzed samples consist of rum ‘Havana Club Anejo 3 Anos’ as the base (matrix) of
all the mixtures with methanol, ethanol, and deionized water as inclusions; purity of
methanol and ethanol samples is >99%. Table 1 tabulates the composition of each LUT.
Concentration levels are proposed to be low, up to X = 15 (15%) for all the inclusion
substances.

3. Results and discussion
3.1. Analysis of the pure substances

The obtained dielectric permittivity curves of the pure-substances rum, methanol, ethanol
and water (LUT’s R, A, B, and C, respectively) are presented in Figure 2; the resultant
Cole-Cole spectra and their correspondent relaxation model curves are shown in Figure 3.

As observed from Figure 2, the lowest and highest permittivity values, in both real and
imaginary parts, correspond to ethanol and deionized water, respectively; rum sample
presents higher permittivity values compared with pure methanol, but lower than that of
water. In a related manner, from Figure 3, it is appreciated that the lowest ¢ can be pre-
dicted for the ethanol sample; while the highest ¢, is observed for water. Relaxation fre-
quency f, (and thus relaxation time t = 1/2nf,) of rum, methanol and ethanol can be
obtained directly from the summit of the &” curves within the proposed frequency range;
that of water is expected to occur at frequencies slightly higher than 15 GHz (out of the
limit of the proposed experimental measurements); nevertheless, it can be predicted from
its relaxation model. It can be appreciated that the pure-rum sample (LUT R) exhibits a
non-Debye relaxation that can be accurately modelled using the Cole-Cole equation (1);

Table 1. Composition of the samples used for the measurements.

LUT Subs. 1 (mL) Subs. 2 (mL) X
R 20 rum - 0
A 20 methanol - 0
B 20 ethanol - 0
C 20 water - 0
Aos 19 rum?® 1 methanol® 0.05
Ao 18 rum? 2 methanol® 0.10
Ars 17 rum? 3 methanol® 0.15
Bos 19 rum? 1 ethanol® 0.05
B1o 18 rum? 2 ethanol® 0.10
Bis 17 rum?® 3 ethanol® 0.15
Cos 19 rum? 1 water® 0.05
Cro 18 rum? 2 water® 0.10
Gs 17 rum?® 3 water® 0.15
Matrix.

BInclusion of the mixture.
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Figure 2. Measured dielectric permittivity of LUT’s R, A, B and C: (a) real part and (b) imaginary part.
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Figure 3. Measured ¢* spectra and modelled relaxation curves of LUT's R, A, B, and C.

this is thought to be due to its complex composition nature. The simple Debye relaxation
(2) fits well for the pure substances methanol, ethanol and water (Megriche et al. 2012).
Relaxation frequency f,, relaxation time 7, static- and infinite-frequency permittivities of
these pure substances are reported in Table 2.

Table 2. Relaxation parameters of the measured samples.

LUT € g, €00 7 (ps) f, (GHz2) 1—a
R 61.13 25.18 7.08 29.12 5.47 0.9550
A 33.50 13.47 6.57 55.72 2.86 -

B 24.79 10.21 437 184.53 0.86 -

C 80.75 37.57 5.62 8.75 18.19 -

Aos 60.35 24.86 7.03 30.11 5.29 0.9558
Ao 58.39 23.98 7.25 31.18 5.10 0.9592
Ais 57.85 23.71 7.24 32.09 4.96 0.9586
Bos 59.38 2434 6.78 30.53 5.21 0.9508
Bio 57.41 23.38 6.88 3233 492 0.9507
Bis 55.28 22.36 7.22 34.63 4.60 0.9544
Cos 62.46 25.85 6.91 27.82 5.72 0.9543
Cio 63.55 26.34 6.89 26.64 5.97 0.9537

Cis 64.60 26.89 6.92 25.26 6.30 0.9555
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Figure 4. Measured dielectric permittivity of LUT's Aps—A;s: (a) real part and (b) imaginary part.

3.2. Analysis of the mixtures

Figures 4-6 show the measured permittivity curves of samples Ags to A;5 (rum with meth-
anol), Bys to B;s (rum with ethanol) and Cys to C;5 (rum with deionized water), respec-
tively, which correspond to the different rum-based mixtures going from inclusion levels
X =0.05to 0.15 (Table 1).

As can be observed from Figures 4 and 5, mixtures of rum with methanol and ethanol
show that real and imaginary permittivities are decreasing as the concentration level is
increasing; Ags and Bys, correspondent to concentration X = 0.05, present higher ¢* values
compared to those of X = 0.1 and 0.15.

On the other hand, as noticed in Figure 6(a), the real permittivity tends to increase as
the water content is increasing; the Cys curve, representing the lowest concentration level
X = 0.05 remains below the C,, and C;5 curves with the higher presence of water. Particu-
larly, for the imaginary permittivity, there exists a frequency region, below 3.58 GHz,
where ¢” tends to decrease as the water content is increasing, inversely to the higher
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Figure 5. Measured dielectric permittivity of LUT's Bys—Bs: (a) real part and (b) imaginary part.
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Figure 6. Measured dielectric permittivity of LUT's Cos—C;s: (a) real part and (b) imaginary part.

frequencies, as seen in the inset of Figure 6(b). Such an effect is to be expected, as &” of

rum tends to be higher than that of water at the lower frequencies, as seen in Figure 2(b).
Figure 7 shows the ¢" spectra of the measured mixtures and their correspondent Cole-

Cole relaxation model using (1) (LUT’s Ags to Cys). The reason of using (1) instead of (2)
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Figure 7. Measured " and modelled relaxation curves of LUT's: (a) Ags—A+s, (b) Bys—Bis, and (c) Cos—Cis.
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for modelling the mixtures is that the rum sample (matrix substance) exhibits a Cole-Cole
relaxation instead of a Debye; therefore, the proposed combinations are expected to follow
a Cole-Cole behaviour.

Results in Figure 7 show the trend in dielectric constant for each of the mixtures and
concentrations levels. Particularly, 7 increases and &, decreases while X increases for
LUT’s Ays to Bys (rum with methanol and with ethanol); an inverse effect in 7 and ¢, is
observed for LUT’s Cys to C;s, corresponding to rum with water. Values of ¢, tend to
converge around a value of 7 for all the measured LUT’s. The relaxation parameters &, ¢”,
[imaginary permittivity at which relaxation occurs, &’ (f,)], €, T, f, (relaxation frequency),
and [1 - «] are tabulated in Table 2. Although ¢”, is not commonly used in this type of
analysis, the authors consider that it shows valuable information for the different X levels
of the mixtures, as seen in the next section.

3.3. Dielectric permittivity modelling of the mixtures

As previously observed in Sections 3.1 and 3.2, a complete ¢" spectra for all the analyzed
samples can be modelled using the Cole-Cole relaxation equation (1) from the experi-
mental measurements carried out from 500 MHz to 15 GHz. The relaxation parameters
&, &, and &4, of the measured samples are plotted in Figure 8; curve fitting of the parame-
ters is included.

68 Meas Curve fi Z oq.
Rum/Meth —  —#— 2 . Rum/Meth ol i
— 66+ Rum/Etha —  —x— € Rum/Etha —  —x-—
> Rum/Wat —  —x=— 5 27 RumWat — —w-
S a
£ 64 S 26
£ £
o 62 [} |
%’ 3 25T
o i 3] :
S 60 > 24 iy
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Figure 8. Dielectric relaxation parameters of the samples: (a) &, (b) £”,, and (c) €.
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Although it is known that the distribution of ¢* is not trivial for the different inclusion
levels of binary mixtures with substances as water, methanol and ethanol (Megriche et al.
2012), it can be noticed from Figure 8(a,b) that the parameters ¢, and &”, follow a linear
trend within the proposed X range between 0 and 0.15, for all the analyzed samples; mix-
tures with methanol and ethanol exhibit negative slopes for ¢, and ¢”, being those of etha-
nol the lowest values, while mixtures with water show positive slopes for the mentioned
parameters. Results of ¢., depicted in Figure 8(c) show a nonlinear behaviour which is
attributed to two main reasons: (1) the distribution of ¢" at high frequencies is not linear;
in fact, from data reported in Smith et al. (1997), mixtures with different concentration
levels of water and methanol exhibit a parabolic-like trend for ¢..,; and (2) there exist
higher order relaxation components at higher frequencies involved in the mixtures (Sato
and Buchner 2004); however, as their contribution is small and they are expected to occur
above 15 GHz, they are not taken into account in model (1), incurring in higher differen-
ces compared with the lower frequency relaxation parameters ¢ and ¢”,. Additionally,
deviation in preparation of the samples can be seen as a source of uncertainty; however,
the well-defined variation in ¢ and ¢, evidence that it represents a minor contribution
for the characterization.

As shown in Figure 8, ¢; and ¢”, are modelled following a linear trend in the form of an
ax + b polynomial, while ¢, adopts the form of a second-order polynomial ax* + bx + c.
The correspondent polynomial coefficients for each modelled parameter are tabulated in
Table 3.

From the presented results, it is observed that a Cole—Cole estimation of the &¢* spectra
of rum mixed with methanol, ethanol or water, for any value of X < 0.15, can be obtained
with high accuracy by following the relaxation-parameter behaviour (Figure 8), where &,
and ¢’ are linearly modelled, and ¢, is adjusted by a second-order polynomial, which is
expected to fit for the proposed inclusion levels (as noticed from results of the analyzed
mixtures reported in Smith et al. (1997)). Figure 9 shows the measured ¢* spectra and the
predicted modelling of the mixtures using the Cole-Cole relaxation (1) based on curve
modelling of the parameters of Figure 8. For the sake of comparison, results obtained
from the binary mixture theory proposed by Steeman and Maurer (1990) are added:

2 0 2X(ey —
R I (e — &) : ©)
281 + & — X(Sz — 81)

where ¢, is the resultant complex dielectric permittivity of the mixture, &, and e, are
matrix and inclusion complex dielectric permittivities, respectively, which are taken
directly from the results of Section 3.1. The reason in the choice of (3) is because it
presents the highest accuracy compared with other analytical solutions, as stated in
Tuncer et al. (2001), for low concentration mixtures around X = 0.1. Results using (3) are

Table 3. Coefficients of the polynomial models for ¢, ¢’,, and €.

Param. Rum/methanol Rum/ethanol Rum/water
&5 a=-23.86,b=61.18 a=-39.18,b=61.21 a=2294,b=61.02
4 a=-—1052,b=2522 a=-—1870,b=2523 a=11.16,b = 25.22

€00 a=6.00,b=2.14,c=7.13 a=-15.00,b=323,¢c=707 a=-15.00,b=1.95c=7.02
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Figure 9. Measured, predicted, and theoretical (Steeman and Maurer 1990) relaxation spectra of the
mixtures: (a) A05—A-|5, (b) 805—815, and (C) COS_C‘IS'

obtained from 500 MHz to 15 GHz, as the matrix and inclusion substances have been
measured at the same frequency range.

As noticed in Figure 9, the dielectric relaxation plots from the modelled relaxation
parameters are in excellent agreement with the measured data; the permittivity values cal-
culated using (3) present higher deviation from the measured results; moreover, as the
inclusion levels increase, so is the difference between the Steeman ¢» Maurer proposal and
the measured mixtures. Differences (in percentage) of the modelled relaxation parameters
between the measurements and the estimated values are tabulated in Table 4; comparison
with the parameters obtained using (3) are also included; however, as they are frequency-
limited (500 MHz to 15 GHz), only ¢”,, f,, and 7 are used for the calculations.

It can be appreciated from Table 4 that, differences of the modelled parameters
between the measured samples and the fitted data are below 1% for &, ¢”,, and [1 — «];
maximum discrepancies of 1.05% and 1.07% are obtained for t and f,, respectively, and
higher variations, up to 6.13%, are obtained for &... Particularly, for &, and ¢”,, the largest
discrepancies are for the rum/methanol mixture (LUT’s Ays to A;s), having average devia-
tions of 0.57% and 0.56%, respectively, while the lowest differences for the same parame-
ters are for the rum/water combinations (Cys to C;s), with vales of 0.11% and 0.10%. For
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Table 4. Differences between the measured and modelled relaxation parameters.

From the parameter models S&M (Steeman and Maurer 1990)

LUT Ag Ae”, Ae, At Af, Al -a] Ae, At Af,

Aos 0.59 0.65 3.19 0.05 0.09 0.26 217 1.33 1.42
Ao 0.70 0.80 2.15 0.19 0.20 0.20 2.04 2.08 2.08
Ais 0.42 0.27 481 0.09 0.18 0.59 4.26 2.12 224
Bos 0.22 0.21 6.13 1.02 1.01 0.56 2.83 334 341
Bio 0.21 0.11 530 1.05 1.07 0.57 5.05 6.87 7.46
Bis 0.09 0.27 0.02 0.38 0.30 0.08 6.93 11.20 12.70
Cos 0.18 0.27 2.50 0.27 0.17 0.17 2.13 0.00 0.00
Cio 0.08 0.00 2.58 0.14 0.06 0.27 3.38 0.60 0.60
Cis 0.07 0.03 0.83 0.78 0.80 0.03 4.69 0.00 0.00

All values are expressed in percentage.

00> the largest differences are found for the rum/ethanol mixtures (LUT’s Bys to B;s), in
which an average deviation of 3.82% is obtained, while the lowest occurs for the compo-
sites of rum and deionized water, with average discrepancy of 1.97%.

Differences taking into account the measured samples and the estimation using (3) are
considerably higher than those obtained with the relaxation-parameter polynomial model.
The highest differences in ¢”, are obtained with the rum/ethanol mixtures (LUT’s Bys to
B;s), having average deviation of 4.94%, while the lowest are with the rum/methanol (A5
to A;s) samples with average deviation of 2.82%. For 7 and f,, the largest percentage differ-
ences are also obtained for LUT’s Bys to Bjs, with average values of 7.14% and 7.86%,
respectively. In contrast, very low values of errors are found for mixtures of rum and
deionized water (Cy5 to C;s), with average deviations of 0.20% in both 7 and f,. Addition-
ally, as noticed from Figure 9 and Table 4, the errors in ¢*, between the measurements
and the values predicted by (3), increase as the inclusion concentration increases.

3.4. Validation of the measurement technique

In order to validate the experimental measurement process used in this work, a compari-
son in ¢" is carried out using the measured permittivity of pure methanol and ethanol,
and that from Gregory and Clarke (2012) at a mean temperature of 22.5 °C; as the avail-
able data in Gregory and Clarke (2012) ranges only from 100 MHz to 5 GHz, the compar-
ison is made from 500 MHz to 5 GHz only. Figure 10 plots the reported (Gregory and
Clarke 2012) and measured ¢* data.

As observed from Figure 10, both measured and reported results are in excellent agree-
ment. The major differences for methanol are of 3.3% and 6.3% for &' and &", respectively,
at 5 GHz both, while for ethanol, 3.4% at 1.52 GHz and 6.1% at 5 GHz for ¢' and &",
respectively, are noticed as the maximum deviation values.

4., Comments and discussion

Based on the presented results, some important comments can be formulated. First, the
Cole-Cole relaxation model (1) was useful for the rum, and consequently, the prepared
mixtures, while the pure substances methanol, ethanol and deionized water are best mod-
elled by using the Debye equation (2).
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Figure 10. Measured and reported (Gregory and Clarke 2012) ¢* of pure substances (a) methanol and
(b) ethanol.

Regarding the relaxation parameters used for modelling the experimental ¢* spectra of
the rum-based mixtures, the proportional shift in & and ¢”, tends to be linear for low
inclusion levels, from X = 0 to 0.15, while that of ¢, does not. Following adjusted curves
of these parameters, first-order polynomial for ¢, and ¢”, and second-order for ¢, an esti-
mation of any other value of X within the mentioned values can be obtained.

Theoretical results obtained by the Steeman ¢ Maurer mixture model (3) (Steeman
and Maurer 1990) are included for comparison; however, the estimated curves from the
relaxation-parameter curve fitting offers higher agreement when compared with the
experimental data. From the several mixture models studied in Tuncer et al. (2001), (3) is
chosen because it seems to offer the highest accuracy for low-concentration mixtures.

The presented results can be useful for a fast and simple quality estimation of other
alcoholic beverages without the use of complex models and methods, only by knowing
the ¢” spectra or the relaxation parameters of each alcoholic beverage in its pure state. Spe-
cifically, from measurements of an unknown binary mixture, its concentration level X
(lying between 0 and 0.15) can be easily obtained graphically following the parameter
models (Figure 8 and Table 3) if the inclusion substance is known; on the other hand, the
qualitative identification of the inclusion (methanol, ethanol or water) can be known if
the concentration level X (any value between 0 and 0.15) of the measured mixture is given,
following the relaxation-parameter graphics of Figure 8 or the analytical calculation using
values of Table 3. The inclusion levels X are proposed low as, usually, alcoholic beverages
are modified by adding other substances in small amounts (Nascimento et al. 2011).

5. Conclusions

The complex dielectric permittivity of a Cuban-production rum and its mixtures with
methanol, ethanol, and deionized water at low inclusion levels has been presented. A
coaxial probe is used for the measurements at frequencies up to 15 GHz. The basic Cole-
Cole and Debye relaxation models have been used to characterize the measured samples.
Estimation of the relaxation spectra of the proposed mixtures has been obtained based on
the modelled distribution of the measured relaxation parameters; the estimated results are
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compared with the measured data, being in excellent agreement. The theoretical approach
by Steeman & Maurer is included, showing higher deviation levels with the measured
data. Finally, validation in the accuracy of the measurements has been presented up to
5 GHz by means of comparison of the complex permittivity of methanol and ethanol
between the measurements and reported data.
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RESUMEN

En este trabajo se presenta la medicion de la permitividad dieléctrica compleja del ron Havana Club Afiejo 3
Afos, asi como de mezclas del mismo con las sustancias metanol, etanol y agua deionizada en diferentes
proporciones, utilizando la técnica de prueba coaxial con terminacion abierta en un rango de frecuencias que va
desde 300 MHz hasta 15 GHz. Se presentan las curvas de las partes reales e imaginarias de la permitividad de
las muestras bajo prueba, ademas del diagrama Cole-Cole correspondiente a cada uno de los liquidos. Se hace
la comparacion de las mediciones del ron y de las combinaciones del mismo con cada uno de los liquidos
anteriormente mencionados. Las mediciones se hacen utilizando un volumen de 40 mL para todos los casos y
en un laboratorio donde la temperatura se mantiene controlada y alrededor de 22° C. Se lleva a cabo haciendo
una comparacion de los valores de permitividad obtenidos por la técnica experimental respecto a datos
reportados en la literatura.

PALABRAS CLAVES: permitividad dieléctrica compleja, mediciones en microondas, técnica de prueba
coaxial, diagrama Cole Cole

A STUDY ON THE COMPLEX DIELECTRIC PERMITTIVITY OF RUM AT
MICROWAVE FREQUENCIES USING THE COAXIAL PROBE TECHNIQUE

ABSTRACT

The complex dielectric permittivity measurements of rum Havana Club Afiejo 3 Afos is presented In this
work, as well as mixtures of it with the substances methanol, ethanol and deionized water in different
proportions, using the open-ended coaxial probe technique within a frequency range going from 300 MHz to
15 GHz. curves of the permittivity real and imaginary parts and Cole-Cole diagrams of the samples under test
are presented. The experimental measurements are made using a sample volume of 40 mL for all cases and
inside a lab having a controlled temperature of 22° C. Evaluation of used measurement method accuracy is
made, comparing permittivity values obtained from experimental technique respect literature reported values.

KEY WORDS: complex dielectric permittivity, microwave measurements, coaxial probe technique, Cole-
Cole diagram

1. INTRODUCCION

La permitividad dieléctrica compleja ¢ = ¢’ — je” (donde &' y &" son las partes real e imaginaria,
respectivamente) es un parametro constitutivo de cualquier material dieléctrico y de ella depende la interaccion
de la materia junto con un campo eléctrico incidente [1]. Dicho esto, es posible afirmar que cada sustancia
dieléctrica tiene un coeficiente de permitividad & que la hace unica, tanto que su caracterizacion brinda
informacion 1til acerca de las propiedades electromagnéticas de lo que se esté midiendo. Particularmente,
como herramienta util en la medicion de ¢ en rangos de radiofrecuencia y microondas, se han propuesto
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diversos modelos, entre los cuales, destaca por su simplicidad el diagrama 1lamado “Cole-Cole”, que relaciona
las partes imaginaria ¢" (en el eje vertical) y real ¢’ (en el horizontal) [2]. En frecuencias de microondas, el
diagrama Cole-Cole refleja claramente las caracteristicas de polarizacion dieléctrica de un material con
respecto a la frecuencia, esto dado a una temperatura constante [3]. Este modelo plantea la respuesta tipica de
un material con un unico valor de tiempo de relajacion y por su simplicidad es utilizado en este trabajo. El
modelo mas simple propuesto para el estudio de dieléctricos es el de Debye [4], el cual se aplica a materiales
con un Gnico mecanismo que contribuye a la relajacion dipolar. Cuando las sustancias poseen dos o mas de
estos mecanismos se utilizan modelos como el Cole-Cole, Cole-Davidson y Havriliak-Negami entre otros [4].

Para estimar la constante dieléctrica en materiales en el rango de radiofrecuencia y microondas existen
diferentes métodos que de forma general se clasifican en resonantes y no-resonantes [5]. Los métodos
resonantes son usados para conocer el comportamiento de la muestra a una frecuencia simple o a varias
frecuencias discretas; usualmente tienen mayor precision y sensibilidad que las no-resonantes, sin embargo, no
proveen informacion de & en anchos de banda amplios. Generalmente estos métodos resonantes utilizan
técnicas de resonadores y de perturbacion de la resonancia [5]. Por otro lado, los métodos no-resonantes
brindan informacion de las propiedades electromagnéticas de un material sobre un rango continuo de
frecuencias; hacen uso de técnicas de reflexion, de transmision, o de ambas combinadas [5]; el principio de
estas técnicas se basa en la medicion de la interaccion de las ondas electromagnéticas EM en el medio, a partir
de los coeficientes de reflexion o transmision obtenidos para un rango de frecuencias.

En otros ambitos, la industria de bebidas alcohdlicas se enfrenta a menudo a la falsificacion de sus productos
con el fin de disminuir costos y obtener ganancias monetarias, aun con el riesgo de poner en peligro la salud de
sus consumidores [6]-[7]. Se tiene reportado que la adulteracion de las bebidas se efectua utilizando
principalmente sustancias como agua, metanol y etanol [6], [8]. Estos liquidos son dificiles de detectar
teniendo botellas cerradas y selladas mediante simple inspeccion optica. Diferentes métodos para prevenir esta
situacion han sido previamente reportados [6], [9], [10], y la obtencion de la permitividad dieléctrica compleja
de la bebida alcoholica en cuestion puede ser otro elemento que ayude también al mismo fin. La importancia
de poder diferenciar un producto genuino de uno contaminado redunda en evitar dafios a la salud, ya que se
han dado casos de intoxicacion donde multiples personas han quedado ciegas o han perdido la vida [11].

En este trabajo se obtiene la permitividad dieléctrica compleja ¢ del ron “Havana Club Afiejo 3 Afios” de
produccién y origen cubanos, asi como de muestras del mismo mezclado con etanol, metanol y agua en
proporciones de 5%, 10%, 15% y 20%. El método empleado corresponde a una técnica no-resonante, basado
en la medicion de los parametros de reflexion de una punta coaxial terminada en circuito abierto, sumergida en
las muestras a analizar. El rango de frecuencias utilizado va desde 300 MHz hasta 15 GHz.

2. PROCESO DE MEDICION Y OBTENCION DE RESULTADOS
Equipo utilizado

Para llevar a cabo la medicion de la permitividad dieléctrica compleja €, del ron y de las mezclas de este con
etanol, metanol y agua, se utiliza un Analizador Vectorial de Redes, modelo PNA-X de la compaiia Keysight
Technologies. En conjunto con un kit de medicién de permitividad dieléctrica modelo 85070E con punta de
prueba coaxial con terminacion abierta conectada con un cable coaxial [12]. En la Fig. 1 se presenta el
diagrama a bloques del sistema de medicion que se emplea en el experimento desarrollado.
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Figura 1: Sistema utilizado de medicion de permitividad dieléctrica en materiales liquidos.

En la Fig. 1 se observa el analizador vectorial de redes PNA-X, que es el que llevara a cabo la obtencion de los
parametros de reflexion Sy, de las muestras a medir, y que conecta mediante un cable coaxial a la punta de
prueba coaxial terminada en circuito abierto, la cual tiene un diametro exterior de 2.2 mm y una longitud de
200 mm [12]. En el diagrama, el elemento sefalado como Liquido Bajo Prueba (LBP) representa las diferentes

muestras bajo analisis.

Calibracién y medicién

El experimento comienza por preparar y etiquetar las muestras tomando una botella de ron nueva, con la cual
se procedio a preparar las mezclas de esta bebida en un volumen total de 40 mL y mezclando con las sustancias

agua, metanol y etanol en diferentes proporciones, como se expone en la Tabla 1:

Tabla 1: Proporciones de concentracion de sustancias en las muestras bajo prueba

No. de | Contenido del Liquido Bajo Prueba (LBP) | Porcentaje de la mezcla

muestra (%)
1 40 mL de ron 0
2 2 mL de metanol y 38 mL de ron 5
3 4 mL de metanol y 36 mL de ron 10
4 6 mL de metanol y 34 mL de ron 15
5 8 mL de metanol y 32 mL de ron 20
6 2 mL de etanol y 38 mL de ron 5
7 4 mL de etanol y 36 mL de ron 10
8 6 mL de etanol y 34 mL de ron 15
9 8 mL de etanol y 32 mL de ron 20
10 2 mL de agua y 38 mL de ron 5
11 4 mL de agua y 36 mL de ron 10
12 6 mL de agua y 34 mL de ron 15
13 8 mL de agua y 32 mL de ron 20

A continuacion se lleva a cabo la calibracion en el plano B-B’ (ver Fig. 1) empleando la técnica SOL (short,
open, load). Posteriormente, se coloca la prueba coaxial y se procede a calibrar la sonda en el plano B-B’
haciendo uso de la técnica SOL, en la cual se usa el aire como circuito abierto, un dispositivo que crea un corto
circuito en la terminacion de la punta coaxial, y agua no-ionizada como la carga. Los estandares en esta iltima

calibracion se observan en la Fig. 2.
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Figura 2: Estandares para calibrar el plano 4-4 " de la sonda coaxial: a) aire, b) corto y c) agua

La Fig. 2 permite observar el uso de los estandares para la calibracion en el plano de referencia de la prueba
coaxial con la cual se va a estimar la permitividad dieléctrica de las muestras de material liquido bajo prueba.
Para tener consistencia en las mediciones, la prueba debe estar inmersa al menos 5 mm dentro de la muestra a
medir, es importante evitar burbujas de aire pegadas a la sonda con lo cual los campos atraviesan los medios
aire y muestra liquida, por lo que la medicion puede resultar erronea.

Debido a que la medicion de permitividad en materiales dieléctricos depende en gran medida de la temperatura,
las mediciones se realizaron en un laboratorio con dicha variable controlada para permanecer oscilando
alrededor de los 22°C, aunque la temperatura de las muestras se estimé proxima a los 25°C.

La secuencia seguida es la siguiente: se coloca el frasco con su contenido con la sonda coaxial dentro, centrada,

se obtienen cinco mediciones, se hace un promedio de los cinco valores obtenidos y es el que se expone en la
seccion de Resultados.

3. RESULTADOS

Una vez desarrollado el proceso de medicion, se procede a mostrar los resultados. En la leyenda de las figuras
se indicara el nimero de la muestra, segtin lo referido en la Tabla 1, cuyo resultado se esta dando a conocer.

Ron puro y ron mezclado con metanol

En la Fig. 3 se presenta el resultado de la medicion realizada al ron extraido directamente de la botella sellada,
asi como a su combinacion con metanol a todos los diferentes porcentajes que se proponen.
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Figura 3: Permitividad dieléctrica compleja del ron legitimo y de las mezclas con metanol: a) parte real, b)
parte imaginaria y c) diagrama Cole-Cole

En la Fig. 3 estan de manifiesto, en a) y b), la permitividad dieléctrica real e imaginaria, respectivamente, del
ron Havana Club Afejo 3 Afios legitimo en color rojo, mientras que en el resto de los colores se encuentra
representada esta magnitud para las mezclas con metanol. Se puede observar como a medida que aumenta la
cantidad de alcohol utilizado para un mismo volumen de 40 mL de la muestra, disminuyen los valores de la

4
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permitividad real e imaginaria. En la Fig. 3c) estan expuestas las graficas de los diagramas Cole-Cole
correspondientes a las disoluciones entre el ron y las combinaciones del mismo con metanol. La Fig. 4 exhibe,
para cada valor de frecuencia, las diferencias de permitividad que existen entre el ron puro y el ron mezclado
con diferentes proporciones de metanol.
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Figura 4: Diferencias, entre el ron original y las mezclas de ron con metanol

La Fig. 4 deja ver las zonas de frecuencias donde mayor disparidad puede apreciarse entre la bebida original y
cada una de las mezclas de ron con metanol a diferentes proporciones. Para la parte real, los maximos de
diferencia se encuentran en el rango desde los 3.158 GHz a 3.383 GHz, mientras que en la imaginaria desde
10.02 GHz hasta 10.54 GHz.

Ron puro y ron mezclado con etanol

Las curvas de permitividad para el ron sin ninguna sustancia agregada y las mezclas con etanol se brindan en
la Fig. 5:
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Figura 5: Permitividad dieléctrica compleja del ron puro y contaminado con etanol: a) parte real, b) parte
imaginaria y ¢) diagrama Cole-Cole

En color rojo, la Fig. 5 a) y b) deja ver los valores de permitividad real e imaginaria, respectivamente, del ron
sin ninguna sustancia agregada. Se puede notar como la curva correspondiente a la mezcla con etanol al 5 % se
confunde en algunos intervalos de frecuencia con la del ron legitimo. Esto se debe a que es la que menos
cantidad de etanol contiene y por tanto es la que mas parecido tiene con el ron natural. En orden sucesivo
aparecen las siguientes curvas correspondientes a las mezclas de mayor concentracion. En la Fig. 5c) se
encuentran las graficas de los diagramas Cole-Cole correspondientes al ron puro y al ron combinado con etanol
en las distintas proporciones seleccionadas para el experimento. La Fig. 6 plantea las diferencias, en cuanto a
valores de permitividad se refiere, que existen entre las diferentes mezclas de ron con etanol y el ron puro.
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Figura 6: Diferencias entre el ron genuino y cada mezcla hecha con etanol

En la Fig. 6 se pueden ver las diferencias entre el ron sin agregados y cada mezcla con etanol de diferente
concentracion. En el caso de la curva de color rojo, el punto de méximo valor no se encuentra cercano a los
picos de las relaciones que corresponden a las mezclas de mayor concentracion de etanol en el ron. Dado que la
curva mencionada corresponde a la diferencia entre la mezcla que contiene menos cantidad de etanol y el ron
original, es mas dificil de detectar porque hay mas semejanzas entre ellas.

Para las curvas correspondientes a las mezclas de mayor concentracion de etanol, las mayores diferencias se
encuentran entre 3.083 GHz hasta 3.158 GHz, lo cual se asemeja bastante al rango que se obtuvo cuando se
agreg6 metanol al ron. Para la parte imaginaria se obtienen los picos de diferencia en las curvas de los
porcentajes 15 y 20 en la zona de frecuencia entre los valores 9.191 GHz y 9.379 GHz.

Ron puro y ron mezclado con agua

La Fig. 7 presenta las graficas obtenidas del equipo cuando se midio el ron bajo estudio y las combinaciones
del mismo con el agua no-ionizada.
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Figura 7: Permitividad dieléctrica compleja del ron sin mezclar y ron mezclado con agua: a) parte real, b) parte
imaginaria y ¢) diagrama Cole-Cole

En la Fig. 7 se observa en rojo la curva correspondiente al ron sin modificar. A medida que aumenta la
cantidad de agua en la mezcla, aumentan los valores de la permitividad. El incremento en valores de
permitividad en lugar de la disminucién de los mismos (como en el caso de las soluciones con metanol y
etanol) se da debido a que el agua posee valores de constante dieléctrica mayores a las exhibidas por el ron
original en todo el rango de frecuencia medido y por tanto, la tendencia es a que aumente la permitividad del
ron cuando a este se le adiciona agua. Al igual que en el caso anterior, se hallaron las diferencias entre el ron
original y cada curva de perteneciente a alguna mezcla, el resultado se encuentra en la Fig. 8.
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Figura 8: Diferencias entre el ron original y cada mezcla hecha con agua
En la Fig. 8 se puede notar que de todo el rango de frecuencias de medicion, las mayores diferencias para la
parte real se pueden encontrar alrededor de 5.144 GHz. Para la parte imaginaria resulté que se hall6 mayor
diferencia en la zona de frecuencias desde 14.81 GHz a14.89 GHz para la parte imaginaria.
Comparacion de las muestras por porcentaje de concentracion de la sustancia agregada
A continuacion, se realiza una comparacion entre el ron sin modificar y las mezclas con las tres sustancias

seleccionadas para agregar, a los mismos porcentajes de concentracion, en la Fig. 9 se puede observar el
resultado:
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Figura 9: Comparacion entre las permitividades del ron fidedigno y soluciones con diferentes sustancias con
los mismos porcentajes de concentracion: a) 20%, b) 15%, ¢) 10% y d) 5%

En la Fig. 9 se presentan las curvas de permitividad compleja para las mezclas de ron con las tres sustancias
seleccionadas para mezclar, siendo comparadas por porcentaje de concentracion. Para todos los casos, la
grafica de color rojo se corresponde con el ron original. Puede notarse, entonces, cuan cerca de la curva en rojo
se encuentran las demas. De esta forma se comprueba que mientras menos concentracion de cualquier
sustancia que se agregue, mas tendencia existe a la coincidencia entre ellas. Por el contrario, si las curvas de
permitividad se encuentran mds separadas, significa que aument6 el porcentaje de cualquiera de los liquidos
contaminantes seleccionados para este trabajo. Lo anteriormente dicho se demuestra cuando se comparan las
desviaciones estandares entre las curvas correspondientes al ron original y mezclas de este, pero con igual
concentracion de sustancia agregada. Este resultado se presenta en la Fig. 10.
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Figura 10: Desviacion estandar perteneciente a la comparacion de las medidas de permitividad del ron original
y las mezclas por concentracion de la sustancia agregada: a) parte real y b) parte imaginaria

En la Fig. 10 se observa el comportamiento de la desviacion estandar entre el ron puro y el ron mezclado con
metanol, etanol y agua a la misma concentracion, estando en a) las desviaciones obtenidas de la parte real de la
permitividad y en b) la parte imaginaria de esta magnitud. Se aprecia que a medida que aumenta la cantidad de
sustancia adicionada dentro de los 40 mL, la desviacion estandar también lo hace.

Validacion del método de medicién utilizado
Para hacer una valoracion de la validez del método utilizado, se hace una comparacion de valores de

permitividad ya conocidos y reportados en la literatura [13]. Los resultados se ofrecen en la Fig. 11 para el
rango de frecuencias comprendido entre 100 MHz y 5 GHz.
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Figura 11: Comparacion entre los valores de permitividad compleja de metanol y etanol reportados en [13] y
los obtenidos por medicion con sistema propuesto.

En la Fig. 11 a) se observan los valores de permitividad del metanol reportados a 25°C en [13] y los de una
muestra del metanol utilizado en este trabajo cuya temperatura medida con termémetro era aproximadamente
la misma, se grafican en linea continua la parte real y en trazos discontinuos la permitividad imaginaria. Se
puede ver la similitud de ambas curvas, lo cual corrobora que se obtienen resultados bien aproximados a los
que ya han sido publicados. En cambio, se puede notar en la Fig. 11 b) la diferencia que existe entre los valores
de permitividad del etanol provenientes de la literatura, expuestos en rojo, respecto a los que se obtienen en las
mediciones, vistos en azul. Las mayores diferencias en las mediciones del etanol se atribuyen principalmente a
niveles bajos de pureza (que bien pudo haber estado mezclado con agua, a juzgar por lo elevado de los valores
de permitividad respecto a los que se tienen en el reporte). Para los efectos de este trabajo, fue valido usar un
etanol como este, en el entendido de que las modificaciones en bebidas alcohdlicas no siempre se realizan con
sustancias de maxima pureza.

4. CONCLUSIONES

El experimento desarrollado permitié apreciar que el uso de la permitividad dieléctrica compleja puede ser util
para detectar anomalias en el ron con el que se experimentd. Graficando la permitividad obtenida
experimentalmente, se hizo evidente la diferencia entre un ron genuino y uno con otros liquidos adicionados,
siendo mas clara la distinciéon cuando la contaminacion se tuvo en mayor porcentaje. El uso de un método de
estimacion de permitividad no-resonante basado en hallar parametros de reflexion, como el de la sonda coaxial
con terminacion en abierto, da una medida del comportamiento de la constante dieléctrica en un rango de
frecuencias muy amplio, desde 300 MHz hasta 15 GHz, para el ron original y para las mezclas con agua, etanol
y metanol. Se obtiene como logro una region de frecuencias, en dependencia de la sustancia agregada, donde la
diferencia entre el producto original y sus mezclas se hace mas evidente. Para el caso de la parte real de la
permitividad dieléctrica medida, dichas zonas es se encuentran aproximadamente desde 3 hasta casi 3.4 GHz
para los alcoholes y 5.144 GHz para el agua. En su parte imaginaria, las regiones de frecuencia en las que mas
diferencias entre ron legitimo y las soluciones fueron 10.54 GHz para la mezcla con metanol, 14.81 GHz a
14.89 GHz para cuando se agregd agua, y 9.191 GHz a 9.379 GHz para cuando se adicion6 etanol a los
porcentajes mayores.
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Abstract—An estimation of an optimum cylindrical volume of
some liquids for their accurate dielectric permittivity
characterization using an open-ended coaxial probe is presented
in this paper. The analysis is based on the simulated electric E-
field distribution within the liquids. A criteria is proposed, where
the dispersed E-field inside the sample drops to 5% of the
maximum power supplied by the coaxial probe. The analysis is
carried out at frequency points that lie within the most
commonly used range following this technique. Comparisons
with suggested values in literature are carried out, showing the
differences and accuracy of the results.

Keywords—E-field, complex dielectric permittivity, penetration
depth, microwave measurements, coaxial probe, permittivity
measurements.

L.

Characterization of the complex dielectric permittivity of
materials ¢* = ¢’ — je" provide relevant information for food,
medical, industrial and scientific applications [1]. For liquid
dielectric measurement, the coaxial probe method is one of the
most used due to its simplicity and wide band capability,
consisting basically on the use of an open-ended coaxial
transmission line with its termination submerged in the liquid-
under-test (LUT); properties of the LUT are then estimated
based on the reflection coefficients of the probe [1].

INTRODUCTION

Recent studies report the use of the coaxial probe method
for estimation of quality in food; in [2] the dielectric
characterization of milk samples with different concentration
and freshness levels is reported; dielectric measurements of
ethanol/water solutions and some alcoholic beverages are
carried out in [3] and [4]. For industrial/scientific purposes, a
study on the experimental and analytical model of dielectric
relaxation of alcohol and water mixtures for several
concentration and temperature levels is presented in [5] and
[6]. In the medical area, dielectric relaxation models and
measurements are studied and presented in [7] and [8], where
samples of blood plasma for various inclusions of glucose, and
different cells suspension samples are analyzed, respectively.
Concerning about the used frequencies, refs. [3], [4], and [6]
present results at ranges going from hundreds of MHz up to 20
GHz, while [2] and [5] report ranges up to 2 GHz only; on the
other hand, results presented in [7] and [8] are extended up to
40 GHz and 50 GHz, respectively.
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It has been shown, from the dielectric relaxation analysis of
aqueous, alcohol, and glucose solutions [3], [6], [8], that the
highest relaxation frequency is occurring precisely for pure
water, between 16 GHz and 17 GHz, depending on the
temperature; thus, an accurate dielectric relaxation spectra of
the mentioned substances, mixtures, or biological samples can
be obtained from measurements going from hundreds of MHz
up to 20 GHz.

Furthermore, most of the reported studies in the literature
presenting experimental dielectric spectra of liquids using the
coaxial probe method make use of large amounts of the LUT,
usually > 50 mL, in order to ensure all the electric E-field
interact within it by assuming an infinite volume from an
electromagnetic view. An estimation of the E-field penetration
depth in water and saline based on simulations is presented in
[9] from which a reasonable amount of volume can be
calculated for accurate measurements; however, the study is
limited up to 4 GHz. The commercially available coaxial probe
kit by Keysight® [10] suggest simply a liquid sample size in
terms of insertion and diameter around the probe. The
penetration depth d, approximation, which is dependent on the
material dielectric properties, is mentioned in [11] in an
attempt to estimate the required amount of sample for the
transmitted microwave power to drop to l/e (36.8%) of the
incident power; nevertheless, the formula works under some
ideal conditions rather than open-ended coaxial lines.

A study on the E-field distribution in some liquid samples
using the coaxial probe for estimation of their dielectric
permittivity values is presented in this paper. The purpose of
the analysis is to optimize the experimental setup by
determining a minimum liquid amount while maintaining
accurate measurements. Some of the most analyzed substances,
such as alcohols and deionized water, are used as the LUT’s.
The results are based on simulations carried out at 1 GHz, 10
GHz, and 20 GHz, in order to cover a highly used frequency
range, and impedance parameters are used for the analysis.

The paper is organized as follows: Section II presents the
dielectric spectra and dielectric parameters of the analyzed
samples; Section III deals with the E-field distribution and
power density inside the LUT’s; the literature and proposed
optimizations of the setup in terms of LUT amount are detailed
in Section I'V; conclusions are presented in Section V.
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Fig. 1. Proposed setup using the coaxial probe technique.

II. DIELECTRIC PERMITTIVITY OF THE SAMPLES

The coaxial probe kit N1501A slim-form, from Keysight®
[10], is used for the experimental measurements of the samples
following the setup shown in Fig. 1. The samples used in this
work are ethanol (99% purity), methanol (99% purity), rum
(Havana Club afiejo 3 afios Cuban production), and deionized
water, and are referred to as LUT’s 4, B, C and D, respectively.
Initially, all the LUT’s are prepared in 20 mL samples and are
measured 5 times each from 500 MHz to 15 GHz at a
temperature of 22.5°C; the obtained values are averaged. In
order to estimate &* of the liquids at the proposed frequencies,
the relaxation spectra of each LUT is obtained by adjusting the
measurements with the Cole-Cole equation [1]

£*=SM+L%, (D
1+(jor)

where ¢, and &, are static- and infinite-frequency permittivities,
respectively, 7 represents relaxation time, and (1—a) determines
the Cole-Cole relaxation effect. Fig. 2 plots the measured and
modeled relaxation spectra of the LUT’s, Table I tabulates the
relaxation parameters for each sample, along with its ¢* values
at the proposed frequencies for the E-field analysis.

III. E-FIELD DISTRIBUTION AND POWER DENSITY

A. E-field inside the LUT’s

The LUT’s and the used coaxial probe are configured in
simulations using Ansys® HFSS, for three frequency points of
1 GHz, 10 GHz, and 20 GHz, each; LUT &* values are taken
from Table I. Initially, a large LUT volume of 4.7 mL is used
in a cylindrical form having 10 mm base radius and 15 mm

TABLE 1. RELAXATION PARAMETERS AND PROPOSED PERMITTIVITY
VALUES OF THE LUT’S FOR THE ANALYSIS.

LUT A B c D
& 24.79 33.50 61.13 80.75
P 437 6.57 7.08 5.62
7 (ps) 184.53 55.72 29.12 8.75
l-a 1.000 1.000 0.955 1.000
e*aw’ 133241012 30.5648.61  58.68-9.83  80.55-4.27
efocn’ 456177 8345713 20.75-21.90  62.5432.30
efnn’ 4635088  6.6953.90  12.10-13.94  39.63-37.30

"Although ¢” values are positive in the model, they are presented in
negative form (-j¢") following the convention stated in [1].
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Fig. 2. Measured and modeled relaxation curves of the LUT’s.

height; the coaxial probe, with outer radius of 0.97 mm and
characteristic impedance Zy = 50 Q, is inserted 5 mm deep and
fed with 0 dBm input power.

Figs. 3 and 4 show lateral x-z, and radial x-y planes of the
E-field distribution around the probe-end in LUT’s 4 and D, at
1 GHz and 20 GHz, respectively, with the purpose of illustrate
the electrical distribution with the lowest and highest ¢* values
and frequencies.

As seen in Figs. 3 and 4, the maximum E-field is obtained
exactly below the end of the coaxial probe inside the LUT; at
low frequencies (1 GHz) the E-field trends to propagate more
towards the —z direction compared to the radial (horizontal); on
the other hand, at higher frequencies (20 GHz), the E-field
seems to propagate similarly in both, depth and radial.

coaxial probe

E-field

. Max

l Min

(V]
Fig. 3. E-field distribution in LUT 4 at 1 GHz, (a) x-z plane, (b) x-y plane.

| .
coaxial probe
coaxial probe

(b)

Fig. 4. E-field distribution at 20 GHz in LUT D, (a) x-z plane, (b) x-y
plane.
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B. Power density inside the LUT’s

A quantification of the power inside the sample from the E-
field, P = |E%, being dispersed from the center of the coaxial
termination towards the boundaries of the liquid, is obtained
for all the LUT’s; two lines are defined for the readings: -z
(depth), and +x (radial) directions. As a mean of example, Fig.
5 shows the power density along both lines for LUT-D
(deionized water) at 1 GHz and 20 GHz in log-scale.

As seen from Fig. 5, the power density drops below 0.1%
of its maximum at distances larger than 1 mm towards both
directions. Intensity at 1 GHz is higher than that at 20 GHz;
this could be explained from the imaginary permittivity, which
is related to microwave absorption, having values of ¢"\.gu, =
4.27, lower than &".gu, = 37.30, for LUT-D.

IV. OPTIMIZATION OF LUT VOLUME

Following a more realistic setup scenario, the LUT is
configured to have a fixed radius of 2 mm, and the coaxial
probe is immersed 2 mm inside the liquid, emulating the
borders of a cylindrical container, and varying only its height;
the simulated setup is shown in the inset of Fig. 6. In order to
make a first volume optimization, from power calculations
along the —z direction, the penetration depth d,, being the
distance at which the density drops to 1/e (36.8%) of its
maximum inside a material, is obtained for each of the LUT’s
and frequencies; such value is proposed in the literature for
accurate dielectric measurements [1], [11]. Showing the
concept, Fig. 6 shows the normalized power density along the
—z direction for LUT-4 at 1 GHz. Table II tabulates the height
values for each of the LUT’s achieving the d, distance.

In an effort to further optimize the setup by enhancing
accuracy of the measurements with a reasonably low amount of
liquid being tested, a value of 5% of the maximum E-field
inside the LUT is proposed as the limit for the sample height
estimation. In this case, E-field is taken for the calculations
(instead of power density or magnetic H-field) because it is
directly influenced by the material dielectric parameters [1].
The normalized E-field distribution along —z is shown also in
Fig. 6 for LUT-A4 at 1 GHz. The proposed optimized height
values of each LUT are presented in Table II.

As observed in Table II, the overall maximum height value
following the d, suggestion is of 2.19 mm, corresponding to
LUT-4 at 10 GHz; while that at the proposed 5% E-field depth
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TABLE II. OPTIMIZED HEIGHT VALUES OF THE LUT’S.

Freq. LUT height (mm)

(GHz) A B C D
1 2171278  2.17/277  2.16/277  2.16/2.89
10 2.19/2.81 2.16/2.83 2.16/297 2.17/3.22
20 2.17/3.09  2.16/3.2  2.16/291 2.17/3.01

Values presented as d,/dsy, where d, (penetration depth) is suggested in
literature [1], [11]; dsv is the proposal at which E-field drops to 5%.

is of 3.22 mm, occurring with LUT-D at 10 GHz. Those
maximum height values are configured in simulations for all
the LUT’s and frequencies, and results of the normalized
complex-impedance Z are obtained in the Smith chart; a de-
embedding procedure of the coaxial probe is made in order to
calculate Z at the probe-end plane. Impedances under the three
LUT-volume scenarios are as follows: Z with the initial large
LUT volume, Zy_.; that at which the power drops to d, = 1/e,
Zp_368%; and the proposal at which the E-field drops to 5%,
Zr—s%. The first case is taken as the reference, assuming all the
microwave power is consumed inside the LUT, thus, an infinite
LUT volume and no error are assumed from the
electromagnetic point of view. The second case uses an LUT
volume of 21.61 mm® or 0.02161 mL; while the last
configuration requires an amount of 34.55 mm?® or 0.03455
mL. In order to illustrate the concept, Fig. 7 shows the Smith
chart with impedances under the three scenarios using LUT-A4.
The reason of analyzing Z is that it is a direct token of the
complex reflection coefficient, which in turn is used for the
dielectric permittivity calculations [1], [10]-[11].

From Fig. 7, it can be observed that Zy_... and the proposal
of Zg_,sy are very close each other, while Zp_,363% trends to
appear noticeable distant. All Z values are close to the open-
circuit point, as expected from an open-ended coaxial, and they
trend to get far from it while the frequency is increased, as
wave dispersion becomes higher in such liquids. Fig. 8 shows
deviation in Z (AZ in percentage) following both criteria
(literature and proposal) for LUT-volume optimization.

As observed in Fig. 8, the largest errors are obtained for
Zp—36.8%, following the d, criteria, with average of 28.34% and
maximum of 40.13% difference for the real part, and 31.34%
average and 49.21% maximum for the imaginary part. Average
and maximum error values for Z_.sv, are of 3.80% and 18.15%
for the real part, respectively, and 2.06% and 10.05% for the
imaginary part, average and peak quantities.
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From the presented results, it is pertinent to state that the
proposed criteria for optimization of the LUT volume, based
on the distance at which the E-field (instead of the power
density) drops to 5% of its maximum value, offers
considerably higher accuracy when compared to the literature
criteria, and by increasing only a few mm? the LUT volume,
21.61 mm® to 34.55 mm?® for the liquids used in this study.
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Moreover, the presented analysis in terms of E-field
distribution, complex impedance, and different frequency
points result of high relevance for applications where the
dielectric permittivity is to be obtained with the lowest possible
amount of sample-under-test, such as in food, alcohol
evaluation, blood plasma and cell suspensions in medical and
chemical testing, among others.

V. CONCLUSIONS

An optimization in the volume amount of some liquids for
its dielectric permittivity characterization using an open-ended
coaxial probe at microwave frequencies has been presented.
Four liquids having different dielectric permittivity values were
first measured having a large volume and its dielectric
parameters were configured in simulations at three frequency
points, in order to be analyzed and tested. A proposed criteria,
based on the E-field distribution inside the liquids has been
defined and compared with the literature statement, finding the
proposal to present higher accuracy while still using a
relatively low amount of liquid volume; complex impedance
parameters have been used for comparison of the simulations.
Deviation in the normalized impedances using both criteria
have been detailed and commented. The presented results and
procedure can be useful for studies with other materials and
frequencies within RF and microwave ranges, and different
probe configurations.
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