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Resumo

O Grupo de Combustiveis Alternativos desenvolve pesquisas nas quais se faz necessaria
a andlise de gases provenientes dos respectivos processos, assim optou-se pela
montagem e constru¢do de um equipamento com um espectrometro de massa como

detector.

Este projeto de iniciagdo cientifica propds a automacdo do controlador ldgico
programdvel e estudo da técnica de espectrometria de massa para depois caracterizar os

parametros do equipamento.

A automacgdo visou fazer com que o equipamento fosse ligado e desligado
automaticamente, além de fazer os controles de seguranga, em geral, e temperatura do
sistema, no qual temos a camara de vicuo e o capilar que leva o gds até a camara.
Controlando a temperatura do capilar evitamos que o gés se condense no interior dele, o
que prejudica as analises a serem feitas, pois ndo podemos ter liquido no interior da

camara.

Introducao

O Grupo Combustivel Alternativo (GCA) do Instituto de Fisica Gleb Wataghin hé vinte
anos tem-se dedicado a pesquisa fuligem de carbono e seus particulados de tamanhos
maiores resultando na sintese de Nanotubos de Parede Simples (NTPS) e outros nano-
objetos utilizando-se o método do Arco Elétrico. Pesquisa em gaseificacdo de
hidrocarbonetos principalmente insumos de final de processo no refino de petréleo.
Outras duas linhas estdo ocupadas com a remediacdo de residuos perigosos com a

utilizac¢do de plasma térmico.

Em todas essas linhas hd a producdo de gases de reacdo necessitando-se sua andlise,
assim foi implementada uma técnica, Espectrometria de Massa (EM) que atenderd a

todas as linhas atuais de pesquisa do GCA.

O estudo termodinamico e da cinética de reagdes pode ser feitos utilizando-se um
espectrometro de massa como sugerido por Auciello et al [1,2] onde se permitindo que
amostras ionizadas saiam do reator e sejam analisadas pela EM via andlise de fluxo ou

por pressdo parcial.



Os primeiros espectrometros datam da década de 1950, cujos primeiros forneciam
apenas alguns espectros de massa por dia através da medida do raio de um ion acelerado
por um campo elétrico devido a uma diferenca de potencial V, que entra em uma
camara separadora na qual € submetido a um campo magnético B perpendicular a
trajetéria do fon. O campo magnético faz com que o ion se mova em um semicirculo
atingindo assim uma placa fotografica a uma distancia x (raio) que é dado em funcao de
sua massa que varia de ifon para ion dependendo do elemento quimico. Através da

seguinte equagdo: m(r) = (B2qr2)/8V [3].

Hoje em dia com toda a evolucdo tecnoldgica, temos sistemas altamente automatizados
que sdo capazes de produzir muitos espectros por dia, quando usada uma rotina de
trabalho especifica. Uma grande gama de métodos de ionizagdo € utilizada hoje em dia
para fazer essas analises, no nosso caso em especifico foi utilizado o instrumento de
medi¢do baseado em um quadrupolo, principalmente pelos seguintes motivos: i) rdpida
transmissdo de informacgao, ii) sdo leves, compactos e de baixo custo, iii) os fons podem
ser acelerados a baixas diferencas de potencial, e iv) permite altas velocidades de

analise da amostra [2].

Com a escolha de um quadrupolo a intengdo € a velocidade e automacao do processo de
analise, foi montado um Analisador Residual de Gases (ARG) e um sistema de
preparacdo de misturas gasosas acoplados a um Controlador Légico Programével (CLP)
onde foi desenvolvido um firmware proprio programado pelo aluno. Este sistema pode

ser acessado diretamente ou via rede de Ethernet.

Atividades Desenvolvidas

e Resultados Atingidos

Foi possivel através da leitura dos manuais do equipamento buscar os principais
parametros que poderiam ser usados na programacdo. O equipamento em questdo
encontra-se na Figura 1 a estrutura fisica e na Figura 2 a instalacio eletroeletronica.
Assim a programacdo foi feita confirme pode ser vista nas Figuras 3 e 4. O programa
fornece os parametros de seguranca do equipamento, para ver se ndo esta ocorrendo
nada de errado, controla as fun¢des de fazer vicuo na camara e controla a temperatura

através de um sistema de PID, onde € possivel ver as pressdes na camara, € as



temperaturas no capilar e na cadmara pelo programa usando um pequena conversdo de

bits para volts e assim encontrar o valor dele nas medidas convencionais.

Figura 1: Equipamento a qual é destinado o Firmware

Figura 2: Montagem eletroeletronica
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Figura 3: Firmware parte 1

DESLIGA OFF VAL
_| |
|
VIS0L '1.-'F|-| B MEC
—| CONT E_
REFAI
—| I—TEI'.'IFC
| I—
< 3 MEC OFF VAC TEWF BT HTONOFF
- |kl l ~H
N o K K
M1 A
F MEDIA 4|E|_
| I
: 3 MEC BTONOFM RGA OFF VAC TR
_=r. —I | — — —H
N e e B |
P FIMAL
| I




N

MUK TR (EAKING r'-l‘{"-"."l - —l
— ——e= -:AF{::.F

ED MTAZ

Ny

Figura 4: Firmware Parte 2
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e Problemas encontrados

Com o programa pronto foi iniciado a parte de testes com a injecdo de gases na
camara, porém neste ponto comecamos a ter problemas, pois a pressdo na camera
comegou a oscilar muito, fazendo com que o filamento do espectrometro se desligasse
impedindo a medicdo, assim procuramos primeiro por um vazamento na camara de
vacuo onde ndo foi encontrado nenhum que pudesse fazer a pressdo oscilar tanto, tinha
um vazamento no local da entrada de gases, mas que ndo era capaz de causar um

oscilagdo com as que estavam sendo vistas.

Como segunda hipétese, pensamos que o sensor de vacuo pudesse estar ndo estar
calibrado, assim comegamos a fazer testes juntamente com o Laboratério de Vacuo do
IFGW, UNICAMP a fim de verificar se este estava medindo corretamente. Para isso
para termos certeza de que estariamos obtendo os valores esperados, foi calibrada a
entrada analégica do CLP eZAP900, que é o usado para controlar o processo para
podermos fazer os testes, foram feitos 2 testes, que foram interrompidos por conta das
férias do funciondrio do Laboratério de Vacuo e em seguida mais 3 testes, mesmo assim
nao foi possivel obter uma conclusdo se estava calibrado ou ndo, ja que seriam

necessarios mais testes.

E por ultimo que também esta dando problemas € a parte eletronica da bomba
turbomolecular, pois a mesma esta ligando e desligando por conta prépria sem obedecer
aos sinais que sao emitidos pelo CLP de ligamento e desligamento da mesma, mas por
conta de ndo termos uma precisao do sensor de vacuo nao é possivel solucionarmos este

problema.

Assim como surgiram problemas eletronicos na parte de vacuo ndo foi possivel
fazer as medidas de volume estitico e dindmico do equipamento, nem medir sua

condutancia.

Conclusao

O firmware para o equipamento foi desenvolvido e atendeu aos propdsitos que
lhe cabiam, porém surgiram problemas eletronicos que ndo foram possiveis de resolver
prejudicando as medidas de volume estdtico e dindmico e de condutancia do sistema.

Mesmo com todos estes problemas foi possivel se aprofundar em sistemas de vacuo



como buscar vazamentos e medidas dos mesmos, jid na parte eletronica, para a
calibracdo do CLP e no circuito eletronico do equipamento para que fosse possivel
encontrar qual o problema que existe na bomba turbomolecular através da analise de seu
mapa eletronico. Com isso apesar de ndo ter sido atingido o objetivo final, foi possivel
fazer o principal que era a programacdo do equipamento e também os problemas que
apareceram fizeram com que eu aprendesse bastante em cima dos temas abordados pelo
projeto como o sistema de vacuo, sistema eletro-eletronicos, e dispositivos de controle

de temperatura.
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Declaracao do Orientador

A estrutura mecanica e eletronica do Espectrometro de massa, ja esta montada,
cabendo ao aluno automatizar o sistema através de um CLP baseado na linguagem
LADDER, o programa de automatizacdo foi elaborado tornando o equipamento
operacional mas, apés colocar o mesmo em operacdo foram encontrados problemas
eletronicos primeiro no sensor de vicuo, no qual foram feitos testes para sua calibracao,
e também existem problemas na bomba turbomolecular, que ndo foi possivel solucionar
comprometendo as medi¢des de volume estitico, dinamico e a de condugdao do

equipamento, precisando-se um pouco mais de tempo para concluir.



