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Resumo

Ha& claras as vantagens no desenvolvimento de kits educacionais para o ensino
de engenharias, que vao de conscientizagdo dos alunos do ensino médio sobre
as caracteristicas da area até a possibilidade de ensino em areas remotas e de
poucos recursos. Assim, foi objetivo deste trabalho o desenvolvimento de um
kit para pesagem e determinacdo de adsorgéo a partir de uma microbalanca de
quartzo. A metodologia utilizada estabeleceu como condicdo de contorno a
producdo de sistemas de baixo custo e ambientalmente corretos, em respeito
aos “12 Principios da Engenharia Quimica Verde”. As etapas de
desenvolvimento do trabalho foram de acordo com os procedimentos para a
producéo de protétipos. Como principais resultados tém-se que o kit € de facil
construcdo, compacto e de baixo custo, a excecdo do equipamento de
deteccado (frequencimetro). Além disso, € muito Gtil em ensino e para uso em
equipamentos de tamanho reduzido, como micro-reatores. O uso de nanofibras
de PAN+amido mostrou-se um modo barato e simples de indicar a existéncia
de &gua em ar, ou seja, de testar adsorcdo com o referido kit.
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1. Introducéo

O ensino de tecnologia e engenharia € fundamental para a sociedade moderna
[1], o que leva a procura de novos modos de ensino — desde o nivel
fundamental [2] até o superior e, em especial, 0 nivel tecnoldgico [3] Nesse
contexto, o governo, as instituicdes educacionais e de pesquisa, as empresas e
0os cidaddos sdo apontados como 0s atores sociais responsaveis pelas
escolhas tecnoldgicas [4]. Além disso, uma sociedade moderna nao pode
prescindir de uma série de competéncias — entendidas como saber fazer, saber
pensar, aprender a aprender [5]. Dentro dessa perspectiva, entdo, uma
dimensdo é fundamental e precisa ser estimulada: a criatividade [6],

fundamental para respaldar a inovacéo tecnoldgica sustentavel [7]

Um modo aparentemente bastante seguro de atrair alunos para as areas
tecnologicas e também de exercitar o carater criativo destes € pelo uso de kits
didaticos. Tais kits foram utilizados pela UTFPR (Universidade Tecnoldgica
Federal do Parana), na implementacédo do Programa de Melhoria e Valorizacéo
da Engenharia — PROMOVE em um projeto denominado “Ninho de Pardais”.
Nesse projeto alunos do ensino médio e superior trabalham em conjunto e
dentro da universidade, com o intuito de criar dispositivos robotizados, como
por exemplo, robés [8]. De modo geral, o uso de robdtica, pode-se salientar,
encontra-se disseminado, como estudo da base de dados CAPES indicou
recentemente; contudo, ha também evidéncia da falta de preparo tecnolégico
dos professores [9]. Assim, a0 mesmo tempo em que tais kits sédo vistos como
ideais devidos nao s6 a “habilidade de promover a interdisciplinaridade entre
diferentes areas do conhecimento, mas também por valorizar a coletividade e
motivar a participagdo de alunos”, o custo € alto e nem sempre é facil obter
informacdes para o uso correto destes, o que levou a proposta de uso de
softwares livres [10] e hardwares mais simples [11]. Via de regra, tais kits sao
utilizados em conjunto com a metodologia PBL (Project based learning,
Orientada para Projetos) e outras consideradas como ativas, ou seja, com
grande envolvimento do aluno no saber fazer e com o professor com a fungéo
de facilitador do processo. Esse conjunto de a¢Bes também favorece a maior

motivacdo e participacdo nas aulas - que tendem a ser menos estruturadas,
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além de favorecer o trabalho em equipe [12]. Por fim, simulacdes, mesmo para
0 nivel médio, sao formas de trabalho que se assemelham aos kits “fisicos” que

permite uma maior assimilagédo de conhecimentos [13]

Kits para ensino de outras ciéncias que ndo robodtica ndo sdo incomuns,
como por exemplo, para o ensino da matematica [14]. Os kits das areas de
Biologia e Quimica desenvolvidos pelo projeto “Instrumentagéo para o ensino
interdisciplinar das Ciéncias da Natureza e da Matematica” desenvolvido pelo
Centro de Divulgacéo Cientifica e Cultural da Universidade de S&o Paulo e a
Universidade Federal de Sao Carlos. Foram avaliados como apresentando
‘preocupacdo com a contextualizacdo dos conhecimentos cientificos e
tecnoldgicos, uso de recursos locais e estabelecimento de relagdes globais”,.
Além de propiciar ao aluno ser mais ativo na tomada de decisdes e resolucao
de problemas [15]. Os kits podem ser montados, também, com destinacéo de
produtos que nao podem ser usados no local em que foram adquiridos, como

por exemplo, reagentes [16].

No grupo onde este trabalho se insere, uma série de kits didaticos ja foi
desenvolvida, na maioria das vezes com o objetivo de demonstrar conceitos
Uteis no ensino de quimica ou engenharia quimica. Na maioria das vezes o0s
kits fizeram uso da miniaturizacdo e usaram produtos durante sua confeccéo e
reagentes durante sua utilizacdo que ndo sdo téxicos. Assim, tais kits sao
ambientalmente corretos por varios motivos, uma vez que utilizam baixa
quantidade de reagentes e provocam pouca ou nenhuma formacao de residuos
[17].

De modo geral, tais kits fazem uso de estruturas miniaturizadas desenhadas a
partir do escalamento de operacdes unitarias da inddstria quimica e tém
diferentes funcbes, tais como de reatores, misturadores, separadores,
detectores, etc. A construcdo de microestruturas exige processos mecanicos
simples e barato porque estas sdo, em geral, da ordem de centenas de

micrébmetros. Como detectores, de modo geral tais estruturas utilizam ou
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sensores baratos, como os produzidos a partir de 6xido de estanho! ou
microbalangas de quartzo, estas de maior custo devido a necessidade do uso
de um frequencimetro. As microbalancas de quartzo sdo baseadas em cristais
piezelétricos e apresentam como vantagem a possibilidade de medida de

massas muito pequenas, da ordem de 10°g [18,19,20,21,22].

Pelo exposto ficam claras as vantagens do desenvolvimento de Kkits
educacionais e a vocacéao do grupo para tal. Assim, foi objetivo deste trabalho o
desenvolvimento de um kit para pesagem e determinacdo de adsorcdo a partir

de uma microbalanga de quartzo.

O presente trabalho encontra-se dividido em introducdo teorica, capitulo 2,
metodologia, capitulo 3, além de resultados no capitulo 4 e conclusdes no

capitulo 5; por fim, apresenta-se a bibliografia.

1 TGS 2020, da Figaro Japdo é um exemplo
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2. ASPECTOS TEORICOS

Este item aborda teorias envolvidas na construcao de equipamentos de ensino
(kits), no desenho, montagem e construcdo de equipamentos ambientalmente
corretos, os 12 principios de quimica e engenharia quimica verde e o
equipamento QCM, com o fluxo continuo (FIA), as nanofibras, etc.

2.1. Construcédo de equipamentos de ensino (kits)

Os kits de ensino sao fundamentais para a compreensdo de alguns assuntos
de certa complexidade, ajudando em conceitos envolvidos em varias areas,
como por exemplo, fisica, quimica, engenharia e a robdtica. Muitos dos
trabalhos desenvolvidos no pais “buscam realizar sistemas de aquisicdo de
dados de baixo custo, em diferentes niveis de complexidade, tendo em vista a
realidade das instituicdes de ensino no Brasil, onde - quando ha laboratérios —
dispbe-se de poucos recursos, 0 que inviabiliza a compra de sistemas e de
equipamentos destinados a uso didatico, que geralmente tém um custo
elevado” [23].

A robotica estd em evidéncia, o0 que ajuda a empolgar os alunos com essa
area, e os kits didaticos podem ajudar a propaga-la. “Muitas pesquisas indicam
a robotica pedagodgica como sendo uma ferramenta que envolve questfes
multidisciplinares, portanto uma ferramenta bastante educativa, onde estimula
0s conceitos de “aprender fazendo” e “aprender apreciando”. Neste contexto o
Kit Mindstorms... da plataforma LEGO aparece como uma interessante maneira
de conseguir superar desafios que se referem a varios dominios do
conhecimento.” [24]. De modo geral os artigos e pesquisas desta area
apresentam dois focos, como o projeto da Universidade do Estado de Santa
Catarina: uma proposta pedagogica de utilizacdo de kits de robotica mével com
0 objetivo de atrair novos alunos e incentiva-los a ingressar em um curso de
graduacédo e um segundo foco de motivar os académicos das fases iniciais do
curso de Engenharia Elétrica, “visto que, foi detectado que estes estavam

desestimulados com os programas das disciplinas do curso. A proposta tem
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ainda o objetivo de propiciar aos participantes, contato com a realidade

interdisciplinar do trabalho nas carreiras de engenharia.” [25].

Estudo classico de Donohue [26] cita como exemplos 0 uso de FIRST Lego
League, FIRST Robotics e Project Lead the Way e sugere o use de
“Engineering Teaching Kits” ja nas primeiras séries do ensino, em conceitos de

matematica e ciéncias.

A escolha dos kits de robdtica educacional LEGO® MINDSTORMS® NXT
ocorreu em muitos projetos e em geral “foi feita levando-se em conta a
flexibilidade dos kits nas montagens, a variedade de pecas e componentes,
bem como a facilidade de interacdo com o software de programacao. A partir
de uma analise da usabilidade dos recursos de programacao de kits comerciais
de robotica educacional, verificou-se que o software de programacgdo do kit
LEGO® MINDSTORMS® NXT é superior aos demais existentes no mercado
brasileiro com relacdo a forma de apresentacédo, integracdo entre usuario e

ambiente de programacao e configuracao das agdes do robd” [27].

Boesing [28] considera que kits, como LEGO Mindstorms, VEX Robotics e
Parallax Robotics, ao oferecer recursos ndo disponiveis nas instituicbes, como
equipamentos e laboratérios praticos, auxiliam na simulacdo de situacdes-

problema e na pratica (“m&os na massa”).

2.2. Teoria envolvida no desenho, montagem e construcao de
equipamentos ambientalmente correto

A definicdo de produtos ambientalmente corretos ndo € simples. Por exemplo,
o estudo do impacto nas florestas pela agricultura informa que o GATT “para a
Rodada Uruguai, foi sugerido que o uso de subsidios dirigidos as despesas
com equipamentos ambientalmente corretos e processos de producdo néo
fosse condenado”. Nesse caso o equipamento correto é aquele que permite o

uso sustentavel do solo [29].

Para o Ministério do Meio Ambiente, segundo a Ambiente Brasil [30], ja em

2001 havia o Programa Agenda Ambiental na Administracdo Publica (A3P) que
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divulgava “o trabalho de empresas cuja produgao apresente algum diferencial
ecoloégico ou tecnologias alternativas”. Nesse caso os “diversos objetos e
equipamentos ambientalmente corretos” apresentados deveriam privilegiar
“‘itens cuja producado tenha levado em conta o respeito ao meio ambiente”
como, por exemplo, “moveis feitos de madeira certificada, ar-condicionados

silenciosos e outros”.

Para a Comissdo de Sustentabilidade, do CCE/USP priorizar a compra de
produtos e equipamentos ambientalmente corretos € associado a “produtos
mais duraveis, de melhor qualidade, reciclaveis ou que possam ser

reutilizaveis” e que possuam o selo verde [31].

Para a Gazeta do Povo [32] equipamentos ambientalmente corretos foram
apresentados em feira especifica para “aplicar tecnologia na criacdo de
equipamentos ambientalmente corretos e ajudar na constru¢cdo dos chamados
“edificios verdes”. Nesse caso, 0s equipamentos em questdo sdo os “que
aproveitam luz solar e utilizam gas natural, vidros que controlam até 80% do
calor no ambiente e placas que aproveitam a luz solar para aguecimento da
agua”. Para a Cebrare, a linha de vidros Eco Lite € ambientalmente correta
porque € “100% reciclavel e com controle solar de até 80%”, ou seja, o uso do
produto permite economia em recursos naturais, pois diminui o uso de energia

elétrica, uma vez que a temperatura fica controlada naturalmente”.

Para a Motorola aparelhos e equipamentos ambientalmente corretos sdo os
que “preservam a biodiversidade e os ecossistemas naturais e suprem as
necessidades da geracdo presente, sem afetar as habilidades das geracfes
futuras. Seguindo esta estratégia, a empresa, desenvolve produtos isentos de
materiais toxicos e que sejam reciclaveis, e agora estamos lancando um
abrangente programa de coleta e destino ambientalmente correto para nossos
produtos” [33].

Portanto, a apesar da grande quantidade de definicbes para equipamentos

ambientalmente corretos, vé-se a tendéncia em defini-los como equipamentos
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que causam pouco ou nenhum impacto ambiental. Como o impacto difere
dependendo do processo de producdo utilizado e do produto sob andlise,
diferentes olhares sobre como definir tal equipamento apresentam-se na

literatura.

Os 12 principios de quimica e engenharia guimica verde

Esse trabalho destina-se a producdo de kit de ensino que deve ser Util para
descricdo de conceitos de quimica e engenharia quimica, portanto, deve ser
produzido imaginado que seu impacto nessas areas deve ser pequeno. Para
tanto, existem j& previamente definidos os 12 principios de quimica e
engenharia quimica verde. Tais principios foram bastante bem resumidos por
Matsuy (2010) e sédo apresentados a seguir. . Esses principios serdo usados

como condicdo de contorno nesse trabalho.

“Os doze principios da engenharia quimica verde tém como enfoque principal a
harmonizacdo do homem com o meio ambiente. Espera-se com issO que 0
individuo que seguir tais principios consiga engrandecer tanto
profissionalmente como pessoalmente, ficando assim com uma grande chance

de sucesso”.

“Basicamente, ha doze tdpicos que precisam ser seguidos quando se pretende
adotar a quimica e/ou engenharia quimica verde em uma instituicdo de ensino
ou industria.

Esses principios sao:

1. Prevencao.

Evitar a producédo do residuo em excesso, pois € melhor do que trati-lo ou

“limpa-lo” apds sua geragao.

2. Economia.
Deve-se procurar desenhar metodologias de sintese que possam maximizar a

incorporacao de todos os materiais de partida no produto final.

3. Sintese de produtos menos perigosos.
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Sempre que praticavel, a sintese de um produto quimico deve utilizar e gerar
substancias que possuam pouca ou nenhuma toxicidade a salde humana e ao

meio ambiente.

4. Desenho de produtos seguros.
Os produtos quimicos devem ser desenhados de tal modo que realizem a

funcdo desejada e a0 mesmo tempo ndo sejam toOXicos.

5. Solventes e auxiliares mais seguros.
O uso de substancias auxiliares (solventes, agentes de separacao, secantes,
etc.) precisa sempre que possivel tornar-se desnecessario e, quando utilizadas,

estas substancias devem ser inofensivas.

6. Busca pela eficiéncia de energia.

A utilizacdo de energia pelos processos quimicos precisa ser reconhecida
pelos seus impactos ambientais e econdmicos e deve ser minimizada. Se
possivel, os processos quimicos devem ser conduzidos a temperatura e

pressdo ambientes.

7. Uso de fontes renovaveis de matéria-prima.
Sempre que técnica e economicamente viavel, a utilizacdo de matérias-primas

renovaveis deve ser escolhida em detrimento de fontes ndo renovaveis.

8. Evitar a formacé&o de derivados.

A “derivatizagdo” desnecessaria (uso de grupos bloqueadores, protecdo/nao
protecdo, modificacdo temporaria por processos fisicos e quimicos) deve ser
minimizada ou, se possivel evitada, porque estas etapas requerem reagentes

adicionais e podem gerar residuos.

9. Catalise.
Reagentes cataliticos (tdo seletivos quanto possivel) sdo melhores que

reagentes estequiométricos.
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10. Desenho para a degradacao.
Os produtos quimicos precisam ser desenhados de tal modo que, ao final de
sua funcdo, se fragmentem em produtos de degradacdo in6cuos e nédo

persistam no ambiente.

11. Andlise em tempo real para a prevenc¢do da poluicéo.
Serd necessario o desenvolvimento futuro de metodologias analiticas que
viabilizem um monitoramento e controle dentro do processo, em tempo real,

antes da formacédo de substancias nocivas.

12. Quimica intrinsecamente segura para a prevencao de acidentes.
“As substancias, bem como a maneira pela qual uma substancia é utilizada em
um processo quimico, devem ser escolhidas para minimizar o potencial para

acidentes quimicos, incluindo vazamentos, explosdes e incéndios.” [34].

2.3. Teoria envolvida no equipamento: QCM, fluxo continuo
(FIA) e nanofibras

Uma aplicacdo comum de uma Microbalanca de Quartzo (QCM) é para
monitoramento ou como sensor. Assim, Microbalancas de cristal de quartzo
sdo os dispositivos mais utilizados para monitoramento da taxa de deposi¢ao.
Um exemplo da sensibilidade da técnica é seu uso em equipamentos de
deposicao pela técnica ALD (reactor de fluxo de camada atémica). Sensor de
QCM (Sigma instrumentos) com cristal piezelétrico de quartzo com frequéncia
de ressonancia de 6 MHz foi capaz de medir a massa alterada em tempo real
durante a ALD, a uma taxa de 8 Hz/s. Este QCM foi usado para monitorar a
taxa de crescimento por ciclo, durante a deposi¢cao por ALD, de 6xido de zinco

[35].

Como sensor, a microbalanca ja teve inUmeras utilidades, entre elas, a medida
de compostos orgéanicos volateis (VOCSs), tanto em fase liquida quanto gasosa.
Quanto a medida de VOCs, o grupo onde esse trabalho se insere tem varios
exemplos de deposicdo por plasma de filme adsorvente para controle
ambiental. Por exemplo, a polimerizacdo por plasma de TEOS

(tetraetilortossilicato) foi utilizada para medida de agua e VOCs em fase gasosa
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[36] e apresentou resultado melhor que os obtidos por outros pesquisadores
[37,38].

Os monitores de espessura variam em tamanho e complexidade, mas incluem
tipicamente um cristal piezelétrico de quartzo (PQC), apresentado no anexol,
colado entre um par de eletrodos, um monitor para a medicao da frequéncia e
da espessura e um controlador para automatizar o processo. O monitor de
cristal de quartzo é criado aplicando eletrodos em um disco fino de quartzo.
Quando os eletrodos sao ligados a um oscilador e uma tensdo AC é aplicada, o
cristal de quartzo comeca a oscilar na sua frequéncia de ressonancia devido ao
efeito piezo-elétrico. Como o material é depositado sobre o cristal, as variacbes
de frequéncia de oscilacdo se correlaciona com a quantidade de massa

adicional.

Se uma camada rigida € uniformemente depositada sobre a QCM, a frequéncia
de ressonancia ira diminuir proporcional a massa da camada adsorvida de
acordo com a equacdo de Sauerbrey (Eq. 1), o que permite determinar a
massa da substancia adsorvida/depositada na superficie do cristal através da
variacdo de freqiéncia provocada no PQC, sendo possivel sensibilidade de até

1ng,

AF =-2,3-10°-F/ LAm
A (1)

onde AF é a variacdo de frequéncia em Hz, Fy é a freqUiéncia inicial sem a

deposicao de massa, em MHz, Am é a variagdo em massa provocada pelo

depdsito sobre as superficies do cristal em g e A é a area exposta do PQC em

cm?.

“Os cristais piezelétricos de quartzo (PQC) sdo os mais utilizados para a
obtencéo de osciladores devido as boas propriedades piezelétricas, excelentes
propriedades mecéanicas e térmicas. Cristalizam-se na classe trigonal

trapezoidal, e possuem grande estabilidade quimica. O quartzo (SiO,) é

19



decomposto somente na presenca de acido fluoridrico e em &lcalis. Possui
ponto de fusdo em 1750°C e densidade de 2,65 g/cm?®.” [39]. Se a quantidade
de material depositado sobre o cristal € muito grande, o cristal ira falhar ao

oscilar.

O tempo de vida de um QCM depende do tipo e da quantidade do material
depositado. Os dispositivos modernos estdo disponiveis com uma cabeca
sensora de multiplos cristais, que gira para posicées pré-selecionadas, isto €,

de cépia de seguranca, no caso de falha do cristal original.

As limitag@es tipicas das QCMs séo a sensibilidade a varia¢cdes de temperatura
e tensdo, inespecificidade do material analisado, sensor de vida curta (embora
técnicas de amostragem peridédica podem estender a gama do cristal) e as
limitacdes comuns a técnicas de deposicdo fisica de vapor. Apesar disso,
QCMs néo tém limitagbes de pressdo para a operacao, sao robustas, e uma
calibracdo correta oferece taxa de deposicdo de confianca e medicdo de

espessura de filme.” [40].

Medida em Fluxo continuo

A medida em estruturas miniaturizadas em geral é feita em fluxo continuo,
especialmente em kits de ensino. Santos, desenvolveu e construiu uma
microbalanca em fluxo continuo, tanto para liquido como para gas, que
apresentava baixo custo e facilidade de reproducéo [41]. A seguir apresenta-se
o resumo dos modulos considerados necessarios para tal construcao:

e Sistema de admissao de fluido (liquido ou gasoso) e de reagentes para
teste: “Para testes de microestruturas e/ou filmes, € necessaria a
admissao de um fluxo continuo e constante de gas e/ou liquido. Nos
equipamentos convencionais, 0s reagentes sdo impulsionados, na fase
gasosa por N, e na liquida por bomba dosadora. Normalmente estes

dois casos sao de alto custo. Contudo,... bombas de aquario... podem
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substituir... tanto a bomba dosadora quanto o torpedo de N,” necessario
em sistemas de admissdo gasosa.”

e Local para inser¢dao da amostra: “tanto para medidas em fase liquida,
para avaliagdo de adsorgcdo no caso de filmes finos... como de
estruturas... para analise de retencdo... No primeiro caso o filme sob
analise € depositado diretamente sobre o cristal piezelétrico, mas no
segundo utiliza-se um cristal modificado por um filme adsorvente e a
estrutura € colocada imediatamente antes do cristal”;

e Sistema de detecgao: “A técnica de Microbalanca de Quartzo baseia-se
na medida da variacdo de massa. Para tanto se utliza um cristal
piezelétrico de quartzo (PQC) e um circuito oscilador ajustado a
frequéncia de oscilagdo do PQC... Além disso, a técnica necessita de
sistemas eletrénicos de apoio: um circuito oscilador e um medidor de
frequéncia, no caso um freqiencimetro com alta sensibilidade, fonte de
12V DC para alimentagdo e outras tensdes obtidas diretamente da

rede”.

Nanofibras

O uso de polimeros em sensores é comum. Segundo revisdo recente [42]
“polianilinas dopadas com diversos dopantes foram utilizadas como sensores
para CO,, amobnia, etanol, metanol e acetona, uréia, H,S e NO,.” . Além disso,
“novas pesquisas estao atraindo muito interesse da comunidade académica no
campo de sensores constituidos por nanocompdsitos de polimeros conjugados
com nanoparticulas metdlicas, nanotubos e argilas organofilicas.”. Por fim,
“diversos métodos fisicos de polimerizagao tais como templates, polimerizagédo
interfacial, e seeding vém ganhando bastante atencdo devido a possibilidade
de formacdo de nanoparticulas e de nanofibras. Os sensores poliméricos
obtidos a partir dessas nanoestruturas possuem uma area de contato ainda
maior devido a formacdo de uma estrutura porosa. Consequentemente, os
sensores tém geralmente uma resposta mais rapida e uma sensibilidade
aumentada quando comparados com os filmes convencionais”. “Embora o uso
de sensores a base de filmes de polimeros conjugados em QCM seja
relativamente limitado quando comparado aos polimeros ndo conjugados ha
algumas investigacbes na literatura que demonstram claramente a
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possibilidade do emprego desta classe de materiais como revestimentos

sensoativos”

Pelo exposto acima, vé-se as vantagens do uso de material de alta area
superficial — como nanofibras — em uma microbalanca de quartzo. Um modo

simples de obter nanofibras é pela técnica de deposicdo eletrostatica

(electrospinning).

Electrospinning tem sido reconhecida como uma técnica eficiente para a
fabricacdo de nanofibras, especialmente de polimeros organicos. Os polimeros
tém varias aplicacdes baseadas em tais fibras, mas especificamente a sua
utilizacdo como reforco no desenvolvimento de nanocompdsitos tem sido
intensamente pesquisada. Quando os diametros de materiais de fibras
poliméricas variam de micrébmetros para nhanbmetros surgem varias
caracteristicas surpreendentes, como area de superficie muito grande em
relacdo ao volume, a flexibilidade de funcionalidades de superficie, e
desempenho mecéanico superior em comparacdo com qualquer outra forma
conhecida de material. “Estas propriedades tornam as nanofibras de polimeros

candidatas ideais para muitas aplicagées importantes” [43].

“A deposicao eletrostatica € composta basicamente por uma fonte de alta
tensdo, uma seringa com agulha hipodérmica e uma base metdlica aterrada.
Quando um potencial elétrico € aplicado na agulha hipodérmica, as forcas
eletrostaticas se sobrepdem a tensado superficial da solu¢édo polimérica e um fio
de polimero é ejetado da ponta da agulha. O solvente evapora enquanto o fio
se move da ponta da agulha para a superficie da base coletora”. No processo
de deposicao eletrostatica as fibras sdo recolhidas de forma aleatéria sobre
uma placa metalica aterrada, como mostrada na Figura 1 para a producdo de
nanofibras utilizando poliacrilonitrila (PAN). “Como no processo de deposigéo
as nanofibras séo recolhidas de forma aleat6ria, um dos desafios na aplicacédo
deste processo para fabricacdo de dispositivos é obter tais fibras alinhadas.
Séo sugeridos diversos processos na literatura, como por exemplo, depositar

as fibras sobre um coletor cilindrico que gira em uma velocidade constante, ou
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sobre uma moldura metdalica, onde as arestas da moldura auxiliam no

alinhamento das fibras” [44].

Nanofibras
_ Solugdo de PAN \ \q
Seringa polimérica x:_ \
e, P | pea X
T e | AT
R = O
-~ \“;Ewsiﬁ_%
-‘.\'E N
NIk
Cone de [\“‘* \
Taylor N
Fonte DC /
Alta tensio
(0-30kV) Coletor
gy

Figura 1: Desenho esquematico do aparato de deposicéo eletrostatica
(electrospinnning)”.
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3. Metodologia, Matérias e Métodos

3.1 Metodologia

No grupo a que esse trabalho fez parte, também ja se consagrou uma

metodologia prépria para a construcdo dos respectivos Kits.

Assim, estabelece-se previamente como condi¢do de contorno a producao de
sistemas de baixo custo e ambientalmente corretos, ou seja, respeito aos “12

Principios da Engenharia Quimica Verde”.

As etapas de desenvolvimento do trabalho sdo de acordo com os
procedimentos descritos para a producdo de protoétipos. Tais procedimentos
foram extensivamente revisados e descritos por Pichi [45], que desenvolveu um
kit bastante complexo para o ensino de cromatografia, novamente, dentro do
grupo em gue este trabalho se insere. A seguir, um resumo das etapas por ele

propostas:

Segundo Pichi, desenvolvimento de prototipo (kit) segue a metodologia de
projeto e produto, onde as seguintes etapas devem ser consideradas:

1. Requisitos basicos do produto:

2. analises em produtos similares encontrados no Mercado:

Andlise em relagdo ao uso: “Uteis a formulagdo adequada dos requisitos do
projeto evitando a repeticdo de detalhes problematicos.”

Analise diacrénica do desenvolvimento histérico: “com objetivo de entender
equipamentos similares em relacdo: (i) as tecnologias empregadas; (i) aos
recursos disponiveis; (iii) aos materiais utilizados; e (iv) ao design.”

Analise sincrénica: “por finalidade conhecer a posicdo do produto similar
atualmente encontrado no mercado”

Andlise estrutural: viabiliza “o conhecimento dos principios de montagem e

caracteristicas mecanicas do produto.”
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Andlise funcional: verifica “as caracteristicas técnico-fisicas dos sistemas e
subsistemas que compde o atual produto similar, as aplicacbes e relacdes
quanto ao aspecto funcional.”

Analise morfolégica: Com objetivo de “conhecer a concepg¢ao formal do produto
similar.”

3. Resultados das analises:
4. Estruturacéo:

5. Descrigédo do conceito
6. Projeto: “determina os parametros dos sistemas mecéanico e eletrénico, e

gera a documentacao para a construgao do prototipo.”

7. Prototipagem: “essencialmente pratica e constituida por trés fases: (i)
construgcdo e montagem das placas de circuitos impressos; (ii) construgdo do
painel frontal e adaptacdo da estrutura mecénica; e (i) montagem e

interligacéo eletro-mecanica dos componentes.”

8. Verificagdo: “(i) mostra o quanto o projeto atende aos requisitos do cliente;
(ii) fornece informacdes sobre custos e potencial de lucro; e (iii) fornece dados

sobre o desempenho e confiabilidade do produto.”
Essas etapas foram sumariadas numa figura, que é repetida na Figura 2. Essas

etapas foram implementadas, como pode ser visto na Figura 3, com uma série

de atitudes, descritas por Pichi e aqui sumariadas.
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PROBREMATIZACAO

Comprovacao da necessidade

Estudos espeificos

Derteminacdo do perfil de publico alvo
Lista dos requesitos

PREPARACAO

Analise da evolucéo dos produtos semelhantes

Analise da evolucédo dos produtos semelhantes encontrado no mercado
Associacdo de ideias

Pesquisa de materias e processos de fabricacdo

Analise do ciclo de vido do produto

ELABORACAO

Geracéo de alternativas

Selecgdo Parcial

Redesenho das alternativas selecionadas
Selec¢do Final

Desenvolvimento de um modelo e testes
Analise do uso produto

FINALIZACAO

Analise do transporte do produto

Desenho grafico computacional

Desenho ilustrativo

Desenho mecéanico/construtivo
Desenvolvimento de um modelo e testes
Finalizacéo do desenho técnico e construtivo
Requisitos para promogao do produto

Figura 2. Descricao das etapas do pré-projeto [45]
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Etapa metodologia aplicada marcos de referéncia

Definigdo de ; o .
o Survey em bibliografia sobre
escopo (Roiller | G : f‘
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2008) 3 .
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2007) S~
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| Descrigio preliminar dosprocedimentos de teste para cada
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Otimizagao dos

2008) procedimentos
testes
T testes
Otimizag&o dos
blocos
testes
Montagem do

conjunto

Teste finasdo
conjunto

Figura 3. fluxograma de decisdo adotado nessa dissertacédo para construcao do referido
protétipo [45]

Para determinar requisitos de sistema, as ferramentas sédo reuniées com o0
formato JAD (Joint Application Development), onde os participantes interagem
livremente, e o Design Macroergonémico — DM formado por varias etapas:

1. Identificacdo do usuario e coleta organizada de informacdes acerca de sua
demanda ergondmica; 2. Priorizacdo dos itens de demanda ergonémica,;

3. Incorporacéo da opinido de especialistas; 4. Listagem dos itens de design a
serem considerados 5. Determinacdo da relacdo de forca entre os itens de
demanda ergonémica e os itens de design; 6. Tratamento ergondmico dos itens

de design; 7. Implementacao do novo design e acompanhamento.”

A avaliacdo da interface pode ocorrer por Checklists e “o teste com usuarios
deve ser executado, pois é o que tém maior capacidade de encontrar

problemas.” Normalmente, 5 usuarios encontram cerca de 80% dos problemas.
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Quanto ao pré-projeto proposto por Pichi a lista de requisitos é composta por:
“Manipulacéo de pequena quantidade de amostra (<=1 uL); Determinagdo com
boa precisdo de pequena quantidade de componentes de uma amostra; Fluxo
continuo de gas inerte, geralmente He ou Hjy; Controle preciso de temperatura
e perfil de temperatura; Existéncia de microcanal longo ou regido com
particulas muito pequenas, para permitir a adsor¢do de componentes de uma

amostra.”

A maioria desses requisitos pode/deve ser considerados no desenvolvimento

de um kit para microbalanca de quartzo, como abordado nos aspectos teéricos.

3.2 Materiais e Métodos

Os materiais e métodos utilizados sédo semelhantes aos desenvolvidos por
Pichi, muito embora em seu protétipo a técnica de detecgdo e o objetivo do kit
sejam distintos. Assim, a construcdo de cada bloco do proto6tipo seguiu regras
de projeto mecanico e eletrbnico. As partes e pecas foram construidas em
bancada de laboratorio, em geral eletrénica, e ndo necessitaram de usinagem.
Os testes, tanto para os blocos como para o conjunto final, sdo descritos no

item resultados e discussao.

O método para determinar limite de deteccdo do sistema foi também foi
baseado no proposto por Pichi, para sensores a base de 6xido de estanho. O
teste em questdo € como segue: “Foi montada uma camara para a adicao
controlada de contaminante. A camara consistiu em um recipiente de volume
llitro, sendo o frasco de polietileno da NALGON®, vedado por uma tampa de
rosca (apresentado no anexo 2). O sensor foi colocado no centro da camara,
através da tampa por uma mangueira latex que o isolava do meio externo,
evitando assim a mistura do contaminante com o meio ambiente (apresentado
no anexo 3). A adicado do sistema de reagente consistia na abertura da tampa
injecéo do reagente que estava contido na seringa, e em seguida o fechamento
da tampa. O processo obtencdo do reagente para insercéo foi a coleta do
vapor saturado de dentro do recipiente de isopropanol para injecao de vapor na

camara de teste. Cabe ressaltar que a camara de teste sempre mantida na
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temperatura ambiente. O tempo de medida variou de acordo com volume
inserido na camara e da necessidade de se obter um equilibrio do mesmo ...
usaram-se ... injecdes descartaveis de polipropileno de 1, 0,5 e 0,3 ml. Os
erros aproximados das inje¢des foram da ordem de 0,001ml ....”. Para os testes
utilizados no presente kit o0 método foi adaptado pela insercdo de um septo na
tampa do recipiente, o que permite a injecdo de reagente sem a abertura do
frasco (apresentado no anexo 4).

Quanto aos o0s reagentes, estes sdao ambientalmente corretos —
correspondendo a compostos organicos em larga faixa de polaridade (n-
dodecano, n-hexano, acetona, 2-propanol, etanol) - e utilizados em pequenas
quantidades, podendo ser descartados sem tratamento. Apenas agua destilada
foi utilizada para a lavagem do material e vidraria comum de laboratério foi
também empregada. As nanofibras foram providenciadas pela equipe da profa.
Ana Neilde Rodrigues da Silva [46].

29



4. Resultados e discussao

Esse item descreve a montagem e testes do kit adsor¢cédo (para a andlise de
VOCs e umidade) e pesagem e, em seguida, apresenta teste do modulo de

pesagem desenvolvido, porém utilizando outro sistema de aquisicdo de dados.

4.1 Descricao e montagem do kit

Descricao

O instrumento de teste (kit) de adsorcdo e pesagem é baseado em prototipo
descrito anteriormente, no item aspectos tedrico por Santos, Nesse protoétipo, o
fluxo de ar € obtido por um compressor de ar de baixa vazdo, como 0s
utilizados em aquérios de 50 litros, enquanto valvulas de controle de fluxo,
também comumente utilizadas em aquarios, além de capilares de polietileno
com diametro interno de 1 mm definem o caminho do fluido até a cela de QCM
e apés a mesma. A desvantagem das valvulas de aquario é a grande
possibilidade de vazamento, e estas foram trocadas por torneiras de 3 vias -
comuns em sistemas médicos, como proposto por Pichi .Estas ultimas também
sdo de baixo custo. As tubulacfes utilizadas para a montagem do kit sédo de
polietileno ou silicone e podem ser facilmente adquiridas em pontos de venda
de produtos para hidraulica (tubulacdes maiores) ou de material médico
(tubulacdes menores) ou mesmo de material para laboratério didatico

(capilares), (apresentado no anexo 5).

A microbalanca € composta de circuito oscilador e PQC de 7,154112 MHz
(KDS JAPAN) no anexo 1. O PQC é mantido em soquete dentro do recipiente
onde se insere 0 reagente, enquanto o circuito € mantido o mais proximo
possivel do cristal, mas do lado de fora do recipiente. Assim, evita-se
contaminacdo dos componentes pelos reagentes e posteriores contaminagdes
nas medidas (apresentado no anexo 6). A variacdo de frequéncia é medida em
frequencimetro (Instrutherm FD-990) acoplado a computador (apresentado no
anexo 7). Essa microbalanca é usada em dois recipientes distintos. O primeiro,
em Nalgon® e semelhante ao usado por Pichi, € usado em temperatura

ambiente e tem como funcdo medidas de adsor¢cdo, o segundo é menor
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(aproximadamente 300 ml de volume) e é usado para medidas de umidade,

portanto é preenchido com 4gua até cerca de 2/3 do volume, e entdo aquecido

em placa quente (apresentado no anexo 8).

O conjunto é completamente desmontavel e € mantido sobre base de madeira.

Figura 4 apresenta esquema do arranjo fisico nessa base. Fotos encontram-se

no anexo 9.

M filtro de linha

tupulacOes

frequencimetro

placa quente

pesagem

BASE

Figura 4 esquema do arranjo fisico do conjunto de partes e pecas que formam um kit sobre
uma base de madeira. Rec. = recipiente

As tubulagbes séo utilizadas do modo apresentado no arranjo esquematico e

saida do compressor de aquario como visto na Figura 5.
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Figura 5 Desenho esquematico (a) dos modos de admissao no rec.2 (figura 4) e (b) da saida
do compressor de aquario

Na tampa do recipiente 2 (rec.2 na Figura 4) estéo localizadas a entrada e a
saida dos reagentes, em duas regifes distintas, bem como as conexdes do
PQC e seu respectivo circuito eletrénico. Enquanto a saida dos reagentes
corresponde a um cap (flange cega) que pode ser aberta manualmente, a
entrada corresponde a uma valvula de trés vias. Assim (Figura 5), um septo
permite a admissdo de reagente por seringa, num modo conhecido como
pulsado, uma vez que — ja que o volume do recipiente é conhecido — a
concentracdo é constante durante a medida na microbalanca. Para tanto, a
torneira de 3 vias deve estar posicionada para permitir acesso apenas ao septo
e ao recipiente. O fluxo continuo — que permite variagdo na concentracao
durante a medida — pode ser feito de 2 modos: com um fluxo advindo do
compressor e 0 reagente do septo ou admitindo um fluxo previamente
‘contaminado” com o regente, num modo semelhante ao da admissao de ar
para limpeza do frasco. Nesses modos de admissdo o cap de saida deve
permanecer aberto para permitir a passagem do fluxo. Um “ar contaminado”
pode ser obtido pelo uso de um dedo frio entre 0 compressor de ar e a
admisséo no recipiente (Figura 5b e anexo 10); portanto, um compressor de
duas saidas torna facil a escolha entre ar ou ar com reagentes. Nesse arranjo o
aumento de pontos de admissao depende apenas da adicdo de outras valvulas
de 3 vias em série com a primeira. Por fim, os testes ndo se restringem apenas
a adicdo de VOCS (interesse primeiro desse kit), mas podem também utilizar

outros compostos, como por exemplo, vapor de agua.
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Para medidas em laboratério (ndo utilizando o conjunto, portanto, para medidas
didaticas) o ar pode ser trocado por N, por tratar-se de um gas inerte onde,
dependendo da fonte, a quantidade de agua serd bem controlada.

Quanto as medidas de umidade, a maior diferenca entre os recipientes (rec. 1
na Figura 4) € o modo de admissdo. Nesse Ultimo caso, a agua é previamente
mantida em cerca de 1/3 do volume do frasco. Pelo aquecimento em placa
guente e medida da temperatura em termémetro € possivel estimar a umidade
relativa e verificar sua influéncia na microbalanca. Para evitar que a
temperatura do PQC varia durante a medida (este € sensivel a mudanca de
temperatura), uma folha de papel absorvente € mantida entre o volume de
agua e o PQC e trocada entre medidas, caso ocorra umedecimento. Portanto,
apenas vapor (e com temperatura mais proxima da ambiente) atinge o PQC.
Assim, a tampa do recipiente necessita apenas da presenca do PQC+circuito
eletrdnico e termdémetro. Entre medidas a placa quente é isolada do recipiente
por uma placa ceramica, para evitar longos tempos de resfriamento. De modo

semelhante, uma placa ceramica evita o aquecimento da base do Kkit.

A Figura 6 apresenta vista superior do arranjo (kit) e detalhes dos dois

recipientes.
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Figura 6 — Arranjos do (a) kit didatico em vista superior; e da (b) microbalanca para
medida de: (1) compostos organicos e (2) agua.

Quanto ao projeto eletrénico do sistema de microbalanca, manteve-se o circuito
ressonante utilizado anteriormente por outros integrantes do grupo, como
descrito nos aspectos tedricos. Os componentes necessarios para a producao
destes dispositivos sdo encontrados no mercado e o custo total do conjunto
nao ultrapassa R$30,00. Este circuito utiliza um cristal piezelétrico de quartzo,
um circuito integrado 74Is04, dois resistores de 470 Q e um capacitor de
ceramica de 10 nF, na Figura 7 sdo apresentadas as ligagbes elétricas do
circuito ressonante. Este circuito tem como saida uma onda quadrada de

freqUéncia igual a frequiéncia de ressonancia do cristal piezelétrico.
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Figura 7:circuito ressonante: (a) esquema e (b) foto do arranjo montado sobre tampa do
recipiente, com ou sem remocédo do protetor em acrilico (peca em azul)

O mbdulo de pesagem € composto essencialmente por um mobdulo
PQC-+circuito eletronico e placa de PVC para acomodacgédo do PQC durante a
medida. Essa acomodacdo € importante para garantir que o conjunto
permaneca rigido, ou seja, que a variacdo dependa apenas da insercdo de
uma amostra ao conjunto. A idéia desse conjunto € que uma quantidade
pequena de massa possa ser medida com precisdo. O procedimento para esse
caso € a calibracdo utilizando material de facil acesso. Assim, a tara da
microbalanca foi feita utilizando-se pequenos pedacos de papel aluminio
comercial (27,0 g/cm?, determinado com pesagem em balanca analitica). A
pesagem de fitas de papel aluminio de 1 cm? e apresentou variacdo de
freqUiéncia em torno de 10 Hz, suficiente para permitir uma boa medida, ja que
o frequencimetro determina variacédo de 1 Hz ,apresentado no anexo 11.

Montagem do kit

No Anexo 9 é apresentado o kit e a descricdo (com fotos demonstrativas) de

todas as suas partes.

Para testes prévios, o kit exige filmes adsorventes para verificar a possibilidade
de medida, tanto de VOCs como de agua. O filme testado previamente foi
formado por nanofibras, produzidas por electrospinning, obtidas com dispersao
de poliacrilonitrila (PAN) e particulas de amido (Manihot esculenta Crantz, 5um

de diametro) na proporcao de 1:3, e eventualmente 1:1, em dimetilformamida
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[46]. A deposicdo sobre PQC foi controlada medindo-se a variacdo de
frequéncia pela existéncia das fibras. Para controle, fibras obtidas sem a
presenca de amido foram também analisadas. Por fim, filmes finos de PAN e

PAN+amido também foram analisados, apenas para comparacdo®.

Inicialmente usou-se o médulo para testes de adsorcéo (recipiente 2, Figura
4). Foram testados inicialmente apenas pequenos volumes de agua destilada
e, apoés tais testes, utilizaram-se compostos organicos em larga faixa de
polaridade (ar saturado com vapor de 2-propanol, n-hexano ou agua). Os

compostos foram inseridos com injecéo descartavel de 1 ml de volume total.

Na Tabela 1, que descreve os procedimentos de adsor¢cao usando o recipiente
2 (Figura 4) e o modo de admisséo pulsado (Figura 5a); é possivel observar
gue a maior variacao percentual ocorre, como esperado, para as fibras, devido
a sua maior area superficial. Além disso, a Figura 8 permite averiguar a
dificuldade do sistema em recuperar seus valores originais de frequéncia,
devido a sua boa sensibilidade. A velocidade da reacdo de adsorcéo,
determinada por ajuste em computador, nas primeiras etapas tendem a ser
linear, indicando que a reacdo é dependente da difusdo, mas néo apds varios
ciclos de exposicdo, muito provavelmente devido a saturacdo. A Figura 8
apresenta resultados tipicos.

Tabela 1: Valores médios para adi¢cdo de agua ao compésito

Procedimento Variacdo de frequéncia (Hz)
Deposicdo de fibra PAN + Amido 326
12 Insercdo vapor d'agua saturado de SmL 40
22 |nsercdo de vapor d'agua saturado de Sml 35
Saturacdo do ambiente com liquido 23
Deposicao de filme PAN + Amido 4760
Saturacao do ambiente com liquido 291

2 Depositado por spinning por E. R. Santos, Enga de Materiais, EPUSP
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Figura 8: Grafico tipico da adi¢do de vapor de 4gua ao ambiente da microbalanca
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Figura 8: Ajuste em computador da velocidade ap6s (a) um ou (b) muitos ciclos de exposicdo a
agua

Testes de reprodutibilidade nas medidas com fibra e exposicdo a éagua
mostraram resultados interessantes: a injecdo de agua, mesmo que em
pequena quantidade (10 pl), varia a frequéncia em cerca de 30 Hz, mas a
exposicao a agua (recipiente 1, Figura 4) pode atingir 300 Hz, e a Figura 10
apresenta resultados tipicos. Esse valor pode ser obtido varias vezes, desde
que a fibra seja exposta a ambiente seco. A Tabela 2 resume a variagcdo em
frequéncia ocorrida pela adicdo de fibras ao PQC e pela posterior exposicao a

agua. Observa-se uma melhoria na adsorcao de agua de 10 vezes.

Como o kit funcionou para medida de adsorcéo, repetiram-se os procedimentos

para testes com VOCs. Os testes de nanofibras, com PAN e PAN-+amido,
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indicaram que tais fibras ndo sdo sensiveis a presenca de VOCs; resultado
distinto do obtido anteriormente com filme fino compadsito formado pela mesma
particula [47]. Assim, provavelmente a particula € totalmente envolvida pelo

polimero, que ndo tem afinidade pelos reagentes.

Tabela 2 — Resumo dos resultados obtidos.

Amostra AF AF
adicdo fibra | adicdo agua
PAN (4e-4) (3e-4)
PAN-+amido (4,5e-4) (6e-3)

- - - saturacgédo de agua
vapor de agua

)
1
1
1
1
-100 !
1
)
)
)

-150

-200

-250 '

Variagao de frequéncia (Hz)

-300

T T T 1
300 400 500 600

Tempo (s)

T
200

Figura 9 — Grafico, obtido por QCM, da exposicao de fibras de PAN+amido a agua

Como o sistema apresentou reprodutibilidade, este foi sistematicamente
utilizado pelo grupo da profa dr2 A N R da Silva, que indicou que o conjunto &
atil para caracterizacdo de fibras. No caso da medida de agua, Hernandez,
utilizou um sistema complexo de controle de umidade e sistema simples,
baseado nesse kit, e os resultados mostraram tendéncias idénticas. Resultados

tipicos sdo apresentados no anexo 12.

Pesagem com outro dispositivo

O kit aqui descrito assemelha-se aos sistemas convencionais de microbalanca
ao fazer uso de um freqiencimetro, um equipamento caro. Assim, testou-se
outra abordagem, com a medida dependendo de microcontroloradores, entre
outras coisas, custo e tamanho.

para diminuir O projeto destes

microcontroladores é parte integrante do projeto de mestrado de A. R. Leite
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[48] e a seguir apresenta-se um resumo deste projeto, bem como o resultado

obtido com a microbalanca.

O sistema de selecdo baseia-se em um CI multiplexador e a escolha da porta a
ser lida é definida por 3 chaves, altera-se a entrada pela combinacdo de
chaves. No display é indicado o numero da entrada que esta sendo analisado.
Portanto o sistema construido para medida de freqiiéncia e aquisicdo de dados
€ constituido de quatro partes principais, das quais trés foram produzidas em
protoboard e em placa de circuito impresso e sao (ver Figura 10): 1) Regulador
de tensdo; 2) Sistema de contadores; 3) Microcontrolador e multiplexador.
Assim:

1) O regulador de tensdo consiste em um circuito integrado LM7805 em
conjunto com capacitores e diodo e é capaz de regular a tensdo em +5
V, 0 que permite utilizar uma fonte externa de 8 a 30 Vcc.

2) No sistema de contadores foram utilizados contadores de quatro bits
acionado por borda de descida.

3) microcontrolador tem a funcéo de fazer o sincronismo de contagens por
periodo de tempo, leitura das informac¢des advindas dos contadores e
envio das mesmas para o computador via canal serial 232 utilizando o
Cl MAX232 como interface entre o sistema montado e o computador.

4) O software tem como caracteristica receber os dados enviados pela
placa através do canal serial 232, fazer a gravacao dos dados recebidos,
correlacionar com o tempo e gravar estes em um banco de dados em
ACCESS e finalmente os dados sdo exportados para um arquivo em

EXCEL, podendo assim, ser manipulados com maior facilidade.
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Figura 10 Esquema elétrico para seletor

O sistema demonstrou estabilidade, com uma linha de calibragdo linear em
relacdo a um equipamento comercial tomado como referéncia, além de
resolucdo de 2 Hz com tempo de amostragem de 1 segundo. A Figura 11

apresenta a variacao de frequiéncia usando o sistema produzido e o comercial.

Medidas de Frequéncia

140,0
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AHz - Variac¢ao de Frequeéncia

20,0 —

0,0
1 2 3 4 5 6 7

= Comercial 0,0 20,8 22,6 32,2 61,8 83,4 127,8
Produzido 0 21 23 33 62 83 128

Figura 11: Variacdo de frequéncia

Utilizando-se os quadrados de papel aluminio como pesos para avaliagdo da
microbalanca, observou-se de modo geral o0 sistema apresentou
reprodutibilidade e sensibilidade de 10 Hz/cm? de aluminio. A microbalanca foi
testada para determinar sua faixa de linearidade. A maior massa detectada,
cerca de dezenas de mg corresponde a cerca de 1000 Hz, enquanto 10 Hz, o
menor valor obtido, corresponde ao valor de um fluido contaminado por
particulas abrasivas como foi dito por Santos,. O sistema montado tem custo

da ordem de R$30,00 (lista de componentes na Tabela 3)
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Tabela 3: Componentes para a producdo da (a) microbalanca de quartzo e (b) seletor.

a. Componente b. Componente
1 Capacitor 1000uF x
16V 3 Resistores 10k
1 diodo 1N4007 7 Resistores 1k
1 fonte de tensdo 12V | 3 Chaves do tipo
x 12 CHC
1 multiplexador
7415151 1 Chave push-button
1 regulador de tenséo
1 BCD 74ls47 7805

Conclusao parcial

Um teste final do conjunto foi apresenta-lo no estande do MPCE durante a
semana de tecnologia da FATEC. O equipamento foi bem aceito pelos
visitantes e ndo houve dificuldade para treinamento dos alunos que atuaram
como monitores (a descricdo destes testes faz parte de trabalho correlato, em

desenvolvimento por Sergio Ney dos Santos) foto em anexo 13.
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5. CONCLUSAO

Este trabalho apresentou um modo simples de como se entender e se pensar 0
ensino de alguns fendbmenos, notadamente adsorcdo e pesagem. O kit
desenvolvido e testado € de facil construcdo e apresenta um Unico
equipamento de alto custo (frequencimetro preco aproximado R$2000 a
R$3000), o que nos levou a testar o uso de equipamento desenvolvido por A.
R. Leite. Neste caso a diferenca de frequéncia entre o frequencimetro
comercial e o0 esperado por projeto do pesquisador € aproximadamente 1 Hz
(1ppm de erro). Esse sistema € compacto e de baixo custo (valor para
reproducédo do protétipo da ordem de R$ 300,00), o que significa que pode ser
muito util em ensino e em equipamentos de tamanho reduzido, como micro-
reatores. Assim, um possivel trabalho futuro é a adicdo do6 protétipo de Leite, a
um kit de menor tamanho e posterior teste. Outro trabalho futuro pode ser o
teste no controle de particulas em um sistema miniaturizagdo para ensino, por
exemplo, de contaminacdo ambiental. O controle de quatro pontos distintos
selecionados através de chaveamento nos da possibilidade de comparacéo e €

0 ponto mais forte do desenvolvimento de Leite.

O uso de nanofibras de PAN+amido € um modo barato e simples de indicar a
existéncia de dgua em ar. Os bons resultados indicam o uso deste compadsito
na fabricacdo de sensores, quer seja para deteccdo de agua quer seja pra
desenvolvimento de microrreatores. Contudo, ndo é o modo mais simples de se
obter um filme adsorvente, dai a sugestdo de uso de spinning da solucéo, ndo
seu uso na forma de fibra. Outra hipétese é testar compostos mais simples e
presentes no dia a dia, como agucares. Este também € um trabalho futuro que

se encontra em desenvolvimento por um membro do grupo.

O fato de o kit ter atraido consideravel atencdo na Semana de Tecnologia da
Fatec também indica ndo s6 que este pode e deve ser usado no ensino como
também que se deve estimular sua reproducdo e aprimoramento por outros

grupos de ensino.
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Anexo 1: cristal piezelétrico de quartzo (PQC) utilizado no kit

cristal piezelétrico de quartzo
(PQC)
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Anexo 2: A camara do kit consiste em um recipiente de volume 1litro, sendo o
frasco de polietileno da NALGON®, vedado por uma tampa de rosca

Recipiente de
volume 1 litro

Tampa de rosca
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Anexo 3: PQC colocado no centro da camara, através da tampa por conector e
mangueiras de latex para septo

sensor

Mangueira
latex
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Anexo 4: insercdo de um septo na tampa do recipiente, o que permite a injecao

de reagente sem a abertura do frasco

Vélvula de
trés vias

Circuito
eletrdnico

Septo para injecéo
de reagente
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Anexo 5: tubulagdes utilizadas para a montagem do kit séo de polietileno ou
silicone e o controle de fluxo é feito por rotametro e compressor de ar

ez, A .\nf;‘_ic N
~ | Controle de
Tubulagoes | ] fluxo

Compressor de ar
de baixa vazao




Anexo 6: Adaptagdo do modulo do oscilador para evitar contaminagéo dos
componentes elétricos pelos reagentes e posteriores contaminagdes nas
medidas

Circuito
oscilador

PQC




Anexo 7: frequencimetro Instrutherm FD-990, que permite acoplamento a
computador
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Anexo 8: Frasco Nalgon® (a esquerda) usado em temperatura ambiente em
medidas de adsorcao e frasco de vidro (a direita), de aproximadamente 300 ml
de volume, usado para medidas de umidade quando preenchido com agua até
cerca de 2/3 do volume, e entdo aquecido em placa quente

microbalanca para medida de: (1) compostos organicos e (2) agua.
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Anexo 9: conjunto completamente desmontével e é mantido sobre base de
madeira.

P ——— pu— =~

Controle de
fluxo

Bomba de
compressao

Dedo frio

QCM

compostos \

y organicos _ o

Rt

Q QCM é&gua.

Frequéncimetro

QCM para w3
pesagem




Anexo 10: dedo frio para obtengao de “ar contaminado” pelo uso de um entre o
compressor de ar e a admissao no recipiente
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Anexo 11: arranjo para pesagem. A tara da microbalanca é feita utilizando-se
pequenos pedacos de papel aluminio comercial de 1 cm?

Outras Amostra de
amostra plastico com
variacdo de 10 Hz

]



Anexo 12: resultados tipicos obtidos em medidas de adsorcao

—— 2-propanol
51239,0 4
51238,5 4
~
<
[}
2
5 512380
S
=z
1
[
512375 4
51237,0 4
T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Tempo (s)

Pequena variacdo obtida pela adicdo de 2-
propanol ao sistema quando o PQC foi
recoberto por fibras de PAN

[__PQC com PAN em vapor de acetona

154
104
3
= 5] saturado
]
ks
c
<
T 0 \
L
(]
3 5l \
8 injecéo injecao
S 104 aberto
.15
-20

T T T T T T
16:47:22 16:48:02 16:48:42 17:15:18 17:15:58 17:33:20
Tempo

Pequena variacdo obtida pela adicdo de acetona ao
sistema quando o PQC foi recoberto por fibras de
PAN. A abertura do frasco permite maior variacdo do
que o reagente

PQC com filme de pan com amido

46500 4 /

46400 4
46300 o
46200 o
46100 o

T

46000

Gota d'agua

Frequencia (Hz)

T T T T T
15:0459  15:08:19  15:11:30 151459  15:18:19
tempo (h)

Variagdo significativa obtida pela adi¢do de
vapor de agua ao sistema quando o PQC foi
recoberto por fibras de PAN+amido

PQC - Medidas do filme de Pan + amido
gota d'agua

46320 4
46318

46316

46314

frequencia (Hz)

46312

46310

T T T T T T
17:04:37 17:05:17 17:05:57 17:06:37 17:07:17 17:07:57
tempo (h)

Variacgdo pouco significativa obtida pela adi¢éo de
vapor de agua ao sistema quando o PQC foi recoberto
por fibras de PAN+amido quando este ja foi
previamente exposto ao vapor

PQC com filme de pan

45040 Vapor d'agua Vapor d'agua
45030 - / /
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= 45010 /
©
S
2
‘S 45000
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L
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Procedimento similar ao informado na Figura 8,
0 que permite avaliar reprodutibilidade do
sistema

PQC com vulcan

Aplicagdo de gota d'4gua
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50290
50288
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50284

50282

T T T T T T
18:48:58 18:50:38 18:52:18 18:53:58 18:55:38 18:57:18
Tempo (s)

Teste de umidade com outro composito (fibra de PAN
e particulas de negro de fumo, conhecidas como
Vulcan)
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Anexo013: equipamento exposto e usado para demonstracdo para visitantes no
14° Congresso de Tecnologia da FATEC/SP
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