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Resumo:

Neste trabalho realizamos a montagem, automacao e validagédo da
técnica de Espectrometria de Deflexdo Fototérmica (EDF), a qual sera
utilizada para a determinacdo da composicdo de misturas binarias gasosas.
Este € o primeiro e fundamental passo para que possamos determinar, num
futuro proximo, o coeficiente binario de difusdo para misturas gasosas e na
sequéncia estudar o processo de difusdo de gases em biopolimeros e/ou
materiais solidos. Para a validacdo da EDF, dois gases foram utilizados, o
Nitrogénio (N,) e o Dioxido de Carbono (CO,) injetados em diferentes
concentragdes entre si, com o objetivo principal de ser possivel determinar a
concentracdo da mistura apenas com base no valor da amplitude a uma
frequéncia de oscilacao fixa do modulador. Com o intuito de analisar melhor
a curva das amplitudes do sinal e obter um valor ainda mais preciso, foi feita
a conferéncia dos controladores de fluxo de gas, para que seu desvio padrao
também possa ser futuramente considerado nos calculos.

Introducéo

O objetivo principal do projeto era de projetar e fabricar uma célula de
Loschmidt modificada, para estudar o processo de difusdo de gases em
biopolimeros e/ou materiais sélidos. A necessidade da fabricacdo desta
célula, ocorre devido a inexisténcia de equipamentos comerciais para a
determinacdo do coeficiente efetivo de difusdo de gases, nestes materiais.
Entretanto, primeiramente foi necessario realizar a montagem, automacao e
validacdo da técnica de Espectrometria de Deflexdo Fototérmica (EDF), a
gual sera utilizada para a determinacdo da composicdo de misturas binarias
gasosas e na sequéncia estudar o processo de difusdo de gases nas
amostras acima citadas. A técnica EDF foi montada utilizando equipamentos
previamente adquiridos e/ou disponiveis no Grupo de Estudos dos
Fenbmenos Fototérmicos do Departamento de Fisica desta Universidade
(GEFF/DFI-UEM).
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O foco na reta final deste projeto, até onde se pode desenvolver sem o
empecilho da pandemia foi a averiguacao dos valores de volume de injecao
dos controladores de fluxo utilizados, com a intencédo de utilizar os desvios
para uma melhor andlise dos dados de amplitude.
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Materiais e métodos

O arranjo experimental, que pode ser observado na figura 1, foi realizado
utilizando diversos componentes oOpticos, na disposicdo que pode ser
observada abaixo.
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Figura 1: Arranjo experimental da técnica EDF

O sistema foi alinhado de tal forma que o feixe de prova, focado, passa
paralelamente e proximo a superficie da amostra alvo, na sequéncia ele é
desviado pelo espelho 2 e atinge o centro do sensor de posicdo. Em
seguida, o feixe de excitagcdo, que passa por um modulador éptico mecénico
“chopper” e por uma lente, é alinhado para atingir a superficie da amostra,
na direcdo normal a esta, cruzando o feixe de prova perpendicularmente e
no centro deste. A amostra alvo foi colocada em uma camara selada,
possuindo trés janelas dpticas, a qual pode ser preenchida por gases, tendo
assim sua atmosfera controlada. A camara foi posicionada sobre o
translador, podemos assim variar a distancia entre a superficie da amostra
alvo e o feixe de prova, assim como ja foi definido na fase I.

Os experimentos foram realizados variando-se a distancia entre o
feixe de prova e a amostra alvo, de 0 a 250 pum, para diferentes frequéncias
de modulacdo do feixe de excitacdo, de 100 a 200Hz e para diferentes
concentracOes de Didxido de Carbono e Nitrogénio simultaneamente.

Por fim, para ter uma confianca maior nos dados coletados, foi
injetado através de uma mangueira durante o tempo necessario para se
injetar 1000ml de gés a cada valor utilizado de injecéo, dentro de um béquer
com escala volumétrica disposto de cabeca para baixo cheio de agua dentro
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de um recipiente também cheio de agua para ser observado a que valor de
volume de gas seria lido, para cada um dos gases
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Resultados e Discussao

O objetivo do projeto era de poder determinar qual seria a
concentragédo da mistura somente com base na amplitude do sinal coletada,
com base nisto, a figura abaixo apresenta cinco curvas caracteristicas da
amplitude do sinal de EDF em func&o do incremento (x’) da distancia entre o
feixe de prova e a superficie da amostra alvo (xp). O que pode ser observado
na figura é que a curva que possui 0% de CO,, ou seja, apenas N2, se
encontra mais acima das demais como era de se esperar uma vez que sua
difusividade térmica € maior que a CO,, porém para as demais misturas
inclusive para a de 100% CO,, as curvas se encontram praticamente umas
sobre as outras.
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Figura 29. Amplitudes dos sinais de EDF em funcao de x'. Os dados em preto séo para o
Diéxido de Carbono e em vermelho para o nitrogénio, ambos para frequéncia de excitacao
de 138 Hz.

Como pode ser observado néo foi obtido o resultado esperado apesar
de toda desmontagem e remontagem do sistema e varias repeticbes do
procedimento. Devido a coleta de dados ndo muito satisfatorios, foi feito a
parte um programa para a conferéncia dos fluxos dos controladores,
encontrando os dados presentes nas tabelas abaixo.
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Tabela 1. Dados de volume coletados dos Controladores de Fluxo.

29 a 31 de outubro de 2020

Co, N:
Medida | 25ml/min | 50ml/min | 75ml/min 100;:""1 Medida | 25ml/min | 50ml/min | 75ml/min | 100ml/min

1 1100 1050 1050 | 1050 1 1000 850 900 800

2 1050 1150 1150 | 1100 2 1000 1000 1000 900

3 1200 1150 1200 | 1150 3 900 950 1000 1000

4 1150 1100 1150 | 1150 4 950 1000 950 1000

5 1100 1100 1150 | 1150 5 850 850 950 950

6 1150 1150 1100 | 1100 6 850 900 950 950
Média | 1125 1125 | 11417 | 11167 WEdET 075 625 | 95833 | om.3
pesvio | 524 418 | 3764 | 4082 pesvio | 689 689 | 3763 | 75272

Como pode se observar ha uma certa defasagem nos volumes injetados, de
forma que N, é levemente mais injetado em relacdo ao CO,, portanto ndo &
possivel confiar na total veracidade da concentracdo dentro da camara.

Concluséao

A técnica de EDF foi satisfatoriamente montada e automatizada,
porém, para a andlise segundo as concentragdes intermediarias da mistura
gasosa, ndo nos retornou um resultado satisfatorio. Os motivos para este
resultado, podem ser devido & ma calibracdo dos controladores e a alta
sensibilidade do sistema a perturbacbes externas, sendo que minimas
vibracdes na edificacdo do laboratério causam variagcdes enormes no valor
da amplitude do sinal. Infelizmente, devido a pandemia do Covid-19, néo foi
possivel a recalibracdo dos controladores e muito menos uma tentativa de

diminuicdo do ruido na leitura do sinal recebido pelo programa.
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