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SISTEMA DE TRANSFERENCIA DE COMPOSTOS FLUORADOS GASOSOS
PARA ANALISE POR ESPECTROFOTOMETRIA INFRAVERMELHA

- LOCIA PRADO -

RESUMO

Apresenta-se um projeto para uma linha de vacuo destinada a manuseio
e transferencia de gases fluorados envolvidos no processo de analise por
infravermelho do hexafluoreto de uranio. 0 texto inclui comentarios espe-
cificos de caracteristicas para cada componente e das possibilidades de
sua obtencao no mercado nacional.

TRANSFERENCE SYSTEM OF GASEOQUS FLUORIDE COMPOUNDS FOR
INFRARED SPECTROFOTOMETRIC ANALYSIS

ABSTRACT

A vacuum line design for transference of gaseous fluoride comrounds
involved in the uranium hexafluoride infrared analysis is presented. The
text include specific comments ahout the characteristics of each component
and about the possibilities of its acquisiton in the national market.

I. INTRODUCAC
Em vista da inexistencia de normas especificas para a analise por in
fravermelho do hexafluoreto de uranio o laboratorio do CDTN-NUCLEBRAS se
gue as sugestoes dadas pelo professor W.Bacher do "Kernforschungszentrum
Karlsruhe Institut fiir Kernverfahrenstechnik”. Essas sugestoes consistem
en:
A) Medida da concentracao de UF¢ de uma amostra pesada completamente
transferida na fase gasosa. Antes da medida deve-se efetuar uma
calibracao cuidadosa do instrumento;

B) Medida de pressao total a 0°C (23,5 + 0,2 mb);

C) Determinacao de concentrac2o de impurezas gasosas que podem estar
presentes no fluor usado para producao de UFs(HF,SiF.,CF,) e que
podem nao ter sido removidas durante a purificacao do UF,, Para
isso transfere-se, a 25°C, uma amostra gasosa de UF¢ para uma c§
Tula com caminho Otico de 10cm e com janelas de AgCl e o espectro
de absorc¢do Otica e registrado no intervalo compreendido  entre
4000 e 400cm™’,
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Para que a amostra analisada seja satisfatoria @ necessario que as
seguintes condicoes sejam obsecrvadas:

A) Nao pode ocorrer absorcao otica em 3876 2 Zan’l, que corresponde
a linha rotacional mais intensa, dentro do ramo P, da banda vibra
cional de HF. Ausencia de absorcao nessa regiac indica haver uma
quantidade de HF na amostra inferior a 5mb.

B) Deve-se registrar cuidadosamente a absorcao em 128 * 2cm™', cor
respondente ao CF, e comparar esse valor com a curva de calibra
cao relevante. Deve-se efetuar um calculo quantitativo do conteu
do de CF,, cujo valor nao deve exceder 0,01 mol%.

C) 0 valor de absorciao em 1029 *+ 2cm™' correspordente 3 absorgdo do
SiF.,, deve ser reyistrado cuidadosamente e comparado a curva de
calibracao relevante. Deve-se efetuar o calculo quantitativo do
conteudo de Si na amostra de UFs o gual nao deve exceder 50ug Si/
qu.

Antes de se efetuar as analises B e C pode haver necessidade de se
tratar a amostra de UF; por algumas horas com 1 bar de fluwor, a 100°C, de
forma a converter todo C em CF, e todo Si em Sif,.

As curvas de calibracao acima mencionadas consistem em graficos da
intensidade de absorcao em funcao da pressao de material puro colocado na
celula de medida, para os comprimentos de onda de interesse.

11, OBJETIVO DO PRESENTE TRABALHO

Tendo em vista as consideragoes anteriores o presente tem por finali
dade apresentar um projeto de uma linha @ vacw para manuseio e transfe
rencia dos gases envolvidos no processo de analise de UF, por infraverme-
1ho buscando, na medida do possTvel, uma opcao nacional em termos de com
ponentes empregados que sejam compativeis com o material manuseado.

IT1I. CONSIDERAGOES TECNICAS
I11.1, PROCESSO DE TRANSFERENCIA
A transferencia de material do cilindro de amostragem para a
célula de medida & feita segundo o principio de transferéncia a vacuwo por
vaporizacao e a coleta e efetuada por condensacac. Segundo Schriver (1)
par> que o processo de transferencia seja eficiente duas premissas  basi
cas devem ser satisfeitas., A primeira delas requer que, numa transferég
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cia quantitativa, a pressao de vapor maxima toleravel na linha seja da
ordem de 1 micron ( 10~° torr). Isso implica no emprego de temperaturas
baixas para condensacao do materia) sendo que o refrigerante normalmente
utilizado nessas operacoes @ o nitrogenio 1Tquido (ponto de ebulicac =
- 196°C).

A segunda condicao requer a obtencao de um bom vacuo inicial
na linha pois a presenca de moleculas estranhas ira impedir o movimento
dos gases condensaveis. Em geral recomenda-se que seja empregado um va
cuo inicial de 1072 torr em processos de transferencia de grandes quanti
dades de gases nao reativos. Nocasode se lidar com pequenas quantidades de
gas e gases altamente reativos recomenda-se a obtencao de um vacwo int
cial na faixa de 10°" a 10”° torr.

A separacao de compostos de diferente volatilidade pode ser
feita por temperatura passando-se a mistura gasosa por armadilhas refrige
radas a temperaturas diferentes de forma 2 condensar os componentes de
uma forma seletiva. Se a razao entre as pressoes de vapor para dois com
postos for maior do que 10", a separacao pode ser considerada excelente;
se for igual a 10’ pode-se obter uma boa separacao e para uma razao de
10* a separacao deve ser considerada apenas satisfatoria.

No tocarte a velocidade de bombeamento do sistema e interes
sante observar-se a formula para o numero de moleculas por segundo deslo-
cadas de uma das extremidades de um tubo cilindrico para a outra, equacao
essa vilida para a regido de fluxo molecular (<10™2 torr):

.M = P2 . P {ref.1,pq.24)
3L Y2 7 MR T, T,

onde:

ceeesss Numero de Avogadro

vees... diametro do tubo

ceeeess COmprimento do tubo

ceees.. Peso molecular do gas

veesee. CONstante do gas

Py, T1 .. pressdo e temperatura numa das extremidade do tubo
Pz, T2 .. pressao e temperatura na outra extremidade do tubo

b- - B S ol ~ -

E perfeitamente visTvel da equacio (q a d*) que a utilizacdo
de tubos e valvulas de diametros majores melhoram a velocidade de bombea-
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meito a baixa pressao. Se no entanto forem empregados valvulas e tubos de
grandes dimensoes num ponto da linha e o oposto em outro local o sistema
sera ineficiente uma vez que, a semelhanca do circuito eletrico, a impe
dancia total do sistema (It a —%—) ¢ igual a soma das impedancias indi
viduais, Consequentemente os tubos e valvulas de pequenc diametro irao de
terminar proponderantemente a impedancia do sistema. Para se ter uma oti-
mizacao do sistema aconselha-se o emprego de tubos e valvulas de  diame
tros maiores na regiao de alto vacuo da linha e na regiao de armadilhas ,
em relacao aos diametros empregados na regiao de manuseio dos gases.

I11.2. MATERIAIS ENVOLVIDOS
Tanto 0 UFs como ¢ HF e o F, em maior escala sao compostos al
tamente corrosivos ser.do necessario portanto uma atencao especial na esco
1ha do material a ser utilizado na linha de vacuo. Consideracoes a respei
to de propriedade quimicas e cowpatibilidade de materiais como F, em di
ferentes condicoes de temperatura e fase do material podem ser encontra
das detalhadamente nas referencias | capitulo 6 e referencia 2.

Para manuseio do fluor a temperatura ambiente pode-se utili
2ar 0 aco inox da serie 300, Para altas temperaturas recomenda-se 0  us0
de niquel ou monel (T ate 800°C).

Nao se recomenda a utilizacac de aneis de neoprene ou mesmo
viton como vedacao para vacw. Segundo estudos efetuados por W.Bacher e
outros (3) aneis de fluoroelastomeros sao atacados por UF¢ com subseguen-
te formacic de HF. Aconselha-se portanto a utilizacdo de vedacoes metali-
cas de cobre eletrolitico ou aluminio ou entac vedacdes de polimeros de
tetrafiuoroetiieno (teflon),

As janelas oticas classicas de cloreto de sodio e brometo de
potassio sdo atacadas pelo fluor e por compostos de fluoretos oxidantes.
Janelas de cloreto de prata (AgCl) sac mais resistentes ao ataque pelo
fluor,

A Vimpeza da Vinha de vacuo deve ser feita de uwma forma cuida
dosa de modo a eliminar tracos de contsminantes organicos tais como oleo,
graxa, borrachs natural, que sofrem ignicao em contato com o fiuor. Em
vista disso uma bomba mecanica comun nio pode ser utilizada numa Yinha de
manuseio de compostos fluorados. A bomba utilizada deve ser do tipo sela-
da, com todas as suas vedacoes feitas de um material resistente ao flwr
e deve operar com un tipo de O0leo especial, o fomblin,
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0 tipo de solda mais apropriado & a solda por ¢g&s inerte por
Ser a menos porosa,

As valvulas empregadas devem ser totalmente metalicas. Pode-
-se tambem utilizar valvulas com vedacao em teflon lembrando-se  apenas
que estas suportam um limite de temperatura inferior ao suportado pelas
metalicas implicando numa qualidade de limpeza inferior.

Todo equipamenty, linha e conexoes destinados a trabalhar com
o fluor devem ser submetidos a testes .e “leak detector®. A resistencia
a corrosao desses materiais ira depender tambem do processo de passiva-
cao do sistema que leva a formacao de um filme fluorado passivo ma super-
ficie do metal. E bom salientar que o processo de passivacao destina-se
a etiminar tracos de impureza no sistema devendo ser aplicado soment 2
apos limpoza inicial do sistema a vacuo. ApOs a evacuacioc do sistema o
fluor deve ser introduzido no sistema vagarosamente para evitar reacoes
violentas, ate uma pressdo de 50 mb, por exemplo, e o sistema deve  ser
mantido nessas condicoes por uma hora. E em seguida evacuado. Repete-se
entao a operacao de introducao do fluor e apos ser novamente evacuado o
sistema pode ser considerado em condicoes de receber a amostra.

0 F, e inerte ao N,. Recomenda-se portanto que a linha seja
preenchida com este gas quando nao estiver em operacio ou sempre que Se
necessitar efetuar a abertura do sistema.

Para condicionamento de segmentos do sisteme que nao podem ser
aquecidos, Schriver (1) propoe a introducac de CIF, no sistema por algu-
mas horas, Dentro de uma escala de reatividade uma misturade HF e F, @&
muito mais reativa do que o HF ou o F, isotadamente. O composte CIF, por

sua vez e muito mais reativo que o F,.

De uma certa forma, a introducdo de CIF, no sistema s0 iria
sumentar o grau de dificuldade de menuseio da linha. Uma solucao razoavel
seria eliminar-se o emprego do CIF, e melhorar-se o vacuo inicial do sis-
tems pars a faixa de 10°* 2 10”7 torr o que implicaria na utilizacao de
ums bomba difusora no sistema alem da bomba mecanica. Esse procedimento di
minuiria sem duvida a probabiiidade de se induzir no sistema reacoes com
subsequentes formacdo de HF, além da quantidade ja presente na amostra co
mo impureza.

E bom lembrar que esta linhs de vacuo destina-se 3 analise de
materiais fluorados, devendo interferir o menos possivel no sistema para
que se possa ter uma boa avaliacdo do comprometimento das medidas adota-



das nas etapas de elaboracao do material. Um minimo de condicdes basicas
devem ser satisfeitas a fim de nao Se contaminar a amostra e assim com
prometer 3 finalidade do sistema,

IV. LINHA DE TRANSFERENCIA

A esquematizacac da linha de transferencia foi baseada na linha uti
Yizada nos laboratorios do CDTN-NUCLEBRAS procurando-se efetuar na medi-
da do possivel as modificacoes condizentes com 0 mercado brasileiro.

0s diagramas esquematico e isomérico da linha de transferencia po-
dem ser vistos na figura I e Il respectivamente. A interpretacao dos com
ponentes encontra-se na tabela [.

0 esquema basico inclui apenas uma unidade de bomba mecanica mas a
linha foi projetada de tal forma a se poder incluir facilmente uma bomba
difusora no sistema a fim de melhorar a limpeze do mesmo.

0 sistema todo deve ser montado preferencialmente dentro de uma ca-
pela. As dimensoes aproximadas da linha podem ser vistas na figura II.b.

A especificacdo dos varios componentes encontra-se na tabela I. Em
geral sao mencionadas duas opcoes:
- A primeira refere-se ao equipamentc recomendado pars manuseio do
fluor;
- A segunda corresponde & opgao nacional disponivel, -

Comentarios mais detalhados a respeito de cada elemento da linha
s30 mencionados a seguir.

1. Valvulas de Bloqueio do Sistema de Vacuo:

A valvula Balzers modelo UVH 016 e uma valvula totalmente metalica, em
a¢o inox, operando na faixa de 10~ mbar a 6 bar. Pode ser aquecida
ate a temperatura de 400°C. Apresenta uma taxa de vazamento melhor do
que 107 mbar /g, sendo indicada, em catalogo, para manuseio do
fluor. A sua aquisicaoc deve ser feita por importacao direta.

Como opcdo nacional sugere-se a utilizacao de valvula VAVA 16MA fabri
cada pela Firma Ermeto. Ela opera na faixa de 10" "mbar a 3 bar, apre-
sentando uma taxa de vazamento na sede de 10”7 mbar 1/g. A desvantagem
dessa valvula & que a vedacdo na sede & de P.F.A. o que limitao tem
po de vida da valvula bem como a temperatura de aquecimento para um
maximo de 130°C, Ambas as valvulas apresentam conexoes tipo "conflat”,
proprias para serem utilizadas com selos metalicos de cobre eletroliticu,
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FIGURA |. DIAGRAMA ESQUEMATICO DA LINHA DE TRANSFERENCIA
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DIMENSOES EM MM 8

FIGURA Il . DIAGRAMA ISOMERICO DA LINHA DE TRANSFENCIA



TABELA 1 . COMPONENTES DA LINHA DE VACLO

SIMBOLD COMPONENTE ORIGEM QW
A) Valvula dalzers modelo UVHO16 SuTca 09
ZQ B) Yalvula de bloqueio manual
Ermeto modelo VAVA-16MA Brasil
A) Valvula "bellows" Nupro SS-4BK-V51 08
em aco inox com conexoes tipo VCR USA
de 1/4"
B) Valvula de amostragem Ermeto modelo Brasi1
$S-4BK com conexoes tipo VCR de 1/4*
3.1) A) Transmissor de pressao capaci-
tivo absoluto MKS Baratron mnode USA 01
To_310-BHS-10, com unidade ele
tronica 170 M-6B
8) Marca Smar modelo LD200A-03-F2
com indicador digital, proprio Brasi)
para materiais corrosivos
3.2) Sensor tipo Pirani, resistente a
currosao Leybold-Heraeus modelo Alelc't::nha 0
TR-205 CF com unidade eletronica Brasil
Thermovac TM202
3.3) Sensor tipo Penning Edwards modelo
CP 25 com unidade eletronica Brasil 04
Penning 78
3.4) Manovacuometro tipo Bourdon em aco
irox para a faixa de -760 + 0 mm Hg Brasil 02

e 0 ¢ 3 bar

-60-



QUANT I DADE

[Tem SIMBOLO COMPENENTE OR:GEM MINIMA
Bomba mecanica rotativa a palhetas
@ Pfeiffer modelo DUO-0088, especial para Alemanha 01
4 fluor B i
Bomba difusora Edwards diff stak modelo Brasil 01
63/150 M
J— Conexao para vacuw tipo VCR marca Cajon USA
para tubo de 1/4" compatwel com a val- ou 10
5 vula Nupro com selo de niquel Brasil
- Conexao de ultra alto vacuwo tipo Con.lat, Brasil 27
NW16CF »
Conexao NW16CF cega Brasil o1
Armadi 1Tha de alumina ativada .
H | (# = 133 mm, h = 475 mm) Brasil
)N Armadilha para condensacao de UF,
6 \J (P =5", h =250 mm) Brasil
Armadilha de nitrogenio 1iquido Brasil 01
O Célula de aco inox para gases com cami- .Aesi]
7 nho Gtico de 10 cm e janelas de AgCl BGA
Tubulacao flexivel tipo “"bellows" de
g = 3/4" Brasil
Tubulacao principal em aco inox 304 ou Brasil

316 L de p = 3/4"

-
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Valvuias de Amostragem:
As valvulas de amostragem SS-4 BK fabricadas pela Firma Ermeto apre-
sentam desenho semelhante ao das valvulas Nupro serie 4 BK com carac-

teristicas um pouco mais restritas em funcao das adaptacdes efetuadas.
As valvulas nacionais s3o feitas em a¢o inox e operam na faixa de 1

bar para pressao externa e na faixa de 10 mbar a 2500 mbar de pressao

interna. Suportam uma temperatura de aquecimento maxima de 200°C no

corpo e 8C°C no atuador. Podem ser fornecidas com conexdes de vacuo

tipo VCR cuja vedacac e feita com auxilio de aneis metalicos de ni
quel. A taxa de vazamento para essas valvilas e de 5 x 10" "mbar /g na
sede,

Medidores de Pressao:

3.1. Transmissor de Pressao Capacitivo, Absoluto

Para controle da pressdo de gas introduzido na linha, recomenda-se a
utilizacao de transmissores de pressao capacitivos, absolutos, cuja
principal caracteristica e fornecer medida direta da pressao, indepen
dente da composicdo do gas. Os medidores da Firma MKS, tipc Baratron,
530 particularmente interessantes em vista de seus sensores serem con
feccionados em Inconel, mater1a\ resistente a corrosao, terem boa sen
sibilidade e larga faixa de operacdo. Alem do mais a unidade sensora
e desacopladada parte eletronica o que a turna uma componente  mais
adequada para insercac numa linha de vacuo de pequeno porte. 0 modelo
310BHS-10 em particular opera no intervalo de 0 a 10 mb com uma preci
sao minima de 0.5% de leftura, sensibilidade esta bastante apropriada
para elaboracao das curvas de calibracac e para controle de eficiéﬂ
cia de transferencia e da propria limpeza da linha. Ele pode ser for-
necido com conexdes que utilizam vedacdo metalicas. A sua aquisicaode
ve ser feita por importacdo direta. Nao ha representantes dessa firma
no Brasil.

A unica opcao nacional de nosso conhecimento e o modelo oferecidc pe
la Firma “Smar Equinamentos Industriais Ltda". Ao meu ver este equipa
mento apresenta um porte robusto (9,2Kg, dimensoes aproximadas de
278 x 140mm) mais indicadc para utilizacao em plantas industriais do
que para linhas de laborstorio, Sua versao mais sensivel atende a fai
xa de 0 - 400 mbar com precisao de +0.5% da faixa, 0 fundo de vscala
pode ser ajustado entre os valores mTnimo e maximo de 62.5 a 400 mbar
0 que fornece, na melhor das hipdteses uma precisiao de apenas 0.3 mb
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em contraposicao ac sensor da Firma MKS cuja precisdo e de 0.5% da lei
tura (exemplo para uma leitura de t mbar, a precisao correspondente se
ria 0.005 mbar). No caso de se optar pelo transmissor de pressao  da
Smar & necessario entrar-se em entendimento com a firma para que haja
substituicao do fluido de enchimento da ~elula e dos materiais de veda
cao para materiais compativeis com o fluor.

3.2. Sensores de Vacuo:

0s sensores de vacuo sao os normalmente utilizados para suas respecti-
vas faixas de pressao. 0 sensor tipo Pirani deve ser adquirido na sua
versao resistente a corrosao. 0 modelo da Firma Leybold-Heraeus propos
to, "Thermovac TR-205 CF" e indicado em catalogo para manuseio de UFg.
Essa firma no Brasil @ representada pela “Jaragua S/A Industrias Meca
nicas". A unidade eletronica pode ser adquirida no Brasil.

0s manovacuometros utilizados devem ser do tipo Bourdon confeccionados
totalmente em aco inox. A rigor, no lugar do manovacuometro 3.4 situa-
do na tubulacac de amostragem (figura I) deveria ser instalado un
transmissor de pressao capacitive operando na faixa de 0 a 1000 mbar
que fornece medidas mais precisas. No caso de se optar pela aquisigao
do medidor tipo Baratron operando na faixa de 0 a 10 mbar para o sen
sor 3.1. (figura 1) a opcac por um outro sersor semelhante operando na
faixa de 0 a 1000 mbar torna-se obrigatoria.

Considerando-se porem que no caso particular do composto de interesse,
o UFs, o controle da quantidade de material transferido e feito natu
ralmente, obedecendo apenas as condicoes de equilibrio para a pressao
de vapor do sistema e que a medida da quantidade de fiuor (1 bar) acres
centada a amostra para tratamento nao e critica sugere-se o emprego do
manovacuometro se for feita a opcao, para o sensor 3,1,, pelo transmis
sor de pressao capacitivo da Firma Smar. 0 comprometimento dessa opcao
reside no fato de nao se poder controlar adequadamente a quantidade de
material no sistema na faixa compreendida entre 400 e 1000 mbar. Essas
limitacoes podem eventualmente prejudicar a elaboracao das curvas de
calibracac do espectrofotometro infravermelho efetuadas com os  gases
padroes .

Bombas de Vacuo:

Bombas mecanicas comuns nac podem ser utilizadas em sistemas que manu-
seiam fluor devido ao material de construcdo destas (0leo, graxa, bor-
racha natural entram em ignicao em contacto com o fluor). As firmas
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Leyboid-Heraeus e Pfeiffer (associada a Firma Bal:ers) ja desenvolve-
ram versdes especiais de bombas mecanicas proprias para trabalhar com
fluor. Essas bombas alem de apresentarem um revestimento interno re
sistente a corrosao tem todas as suas vedagoes substituidas por mate-
riais resistentes ao fluor. Elas devem ser operadas com oleo tipo fom
blin, bastante resistente ac ataque pelo fluor. Sugere.se na presente
linha que seja utilizada uma bomba mecanica rotativa a palhetas marca
Pfeiffer, modelo DUD N08B, especial para trabalhar com fluor. Essa
bomba possui 2 estagios e apresenta uma velocidade de bombeamento de
10m3/h. A aquisicao dessas versoes especiais para fluor s0 pode ser
fefta por importacao direta.
Segundo a Firma Edwards suas bombas de linha normal podem ter suas ve
dacoes internas de neoprene substituidas por vedacoes de viton e as
sociadas a utilizacao do Oleo fomblin serem utilizadas em ambientes
corrosivos. Nada consta porem quanto a sua utilizacac com o fluor.
Alem do mais as bombas mecanicas comuns da Pfeiffer ja utilizam veda-
coes de viton e no entanto essa firma desenvolveu uma versao especial
propria para o manuseio do fluor. A utilizacdo de uma bomba Edwards se
lada especial para trabalhar com UF¢ implicaria em resultados imprevi
siveis.
As bombas difusoras ja sao construidas em aco inox de forma que se po
de utilizar uma bomba difusora comum operando, contudo, com 0leo fom
blin, As conexoes da bomba dffusora podem eventualmente empregar 0
uso de aneis de viton uma vez que essa regiao da iinha sd entra  em
operacao apos o restante do sistema ter sido pre-evacuado com bomba
mecanica. Poderia utilizar-se, por exemplo, uma bomba difusora Edwards
Diffstak modelo 63/150 M cuja velocidade de bombeamento e de 135 1/g.

Conexaes :

Aconselha-se a utilizacao de conexdes em aco inox empregadas em ultra
alto vacuc do tips "conflat" que alem de apresentarem uma excelente es
tanqueidade, utilizam selos de vedacao metalicos ao inves de anefs de
borracha de viton. Para as conexdes envolvendo tubulacoes de diametro
pequeno (= 1/4 polegada) aconselha-se a utilizacao da conexao "cajon"
tipo VCR.

As conexoes VCR podem ser fornecidas por encomenda pela Firma Ermeto.
Para as conexdes tipo VCR a Firma Ermeto fornece tambem os selos met§
licos em niquel, Para as conexdes tipo conflat os selos metalicos de

cobre eletrolftico podem ser adquiridos de firmas de vacuo existentes
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no mercado. Estao sujeitas porem a processos de importacao direta.

. "Armadilihas”

Sao empregadas tres tipos de armadilha na presente linha. A armadilha
contendo alumina ativada deve ser instalada na saida da bomba mecani-
ca. Ela destina-se a reter o fluor manuseads no sistema que n3c pode
ser liberado diretamente para a atmosfera em vista de seu alto teor
de corrosao e toxidade, E aconsclhavel ainda conectar a saida da arma
dilha a um tanque de lavagem como medida de protecdo no case de ocor
rer saturacac da alumina, Sugere-se a utilizacao de uma armaditha de
133mm de diarotro por 475mm de altura.

A armadilha de condensacao tem por finalidade coletar todo o UF, many
seado na linha. Sugere-se que essa armadilha seja preenchida com peda
cinhos de tela de aco inox para aumentar a area de adsorcao. A conden
sacao do UFg e obtida por imersao da armadilha de condensacdo numa
garrafa criogenica contendo nitrogénio 17quido. Sugere-se para essa
armadilha as dimensoes de cinco polegadas de diametro e altura de
250mm,

Utiliza-se ainda uma armadilha de nitrogenic 17quido convencional em
aco inox empregada em sistemas. de vacuo com a dupla finalidade de se
proteger a linha de vacuo contra vapores de 0lec que podem retornar 2o
sistema oriundos das bombas de vacuo e aumentar a qualidade de vacwo
atingido na linha.

A alumina ativada pode ser adquirida em fimas de vacuo tais como
Edwards e Micronal.

Celula de Gas para Analise jor Infravermelho:

A célula deve ser confeccionada em aco inox 304 ou 316 L com caminho
otico de 10cm e conexoes para as janelas tipo “conflat” tamanho NW 16
CF. A conexao para a valvula deve ser do tipo cajon, VCR compativel a
valvula utilizada.

As janelas Gticas mais resistentes ao ataque pelo fluor sao as de clo
reto de prata (Agcl). Como esse material reage com metal as vedacoes
devem ser confeccionadas em teflon. Essas janelas sao sensiveis a luz
devendo-se evitar a sua exposicio prolongada & luz ambfente ou a luz
do aparelho desnecessariamente. Elas ndo sao encontradas no Brasil po
dendo ser adquiridas por importacao direta da Firma "Prolab Sales
Inc.* - USA nas dimensdes de 1 polegada de diametro por 4mm de espes
sura.
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0 projeto foi concebido de forma a nao se desconectar a celula da 1i-
nha durante a medida Optica. No casoc de nao se poder instalar o espec
trofotometro infravermelho proximo a linha, aconselha-se a instalacao,
na celula, de um sensor de pressac para se poder monitorar a ocorren-
cia de um possivel vazamento decorrente da desconexao da celula da } i
nha de vacuo 0 que poderia acarretar uma impurificacao da amostra.

Garrafas Criogenicas:

Sao empregados Jois tamanhos de garrafas criogenicas. Para a armadi
tha de condensacao pode utilizar-se uma garrafa com capacidade de cin
co litros, de diametro interno de 150mm e altura de 354mm. Para o ci-
tindro de amostragem pode-se utilizar uma garrafa criogenica com capa
cidade de um litro, diametro internc de 85mm e altura de 250mm. Ambas
garrafas podem ser adguiridas da Firma “Cryometal S.A. Metais Espe
ciais e Equipamentos Criogenicos".

Ampola de Amostragem:
E necessario ter-se uma ampola de amostragem para coleta e tratamento
do UF, (analisado inicialmente sem tratamento alqum) com fluor a

100°C. Esse cilindro em aco inox pode ser adquirido da Firma Ermeto e
vem acompanhado da valvula SS-4 BK descrita anteriormente.

Tubulacao:

Optou-se, no presente trabalho, pela utilizacao do menor tamanho de
conexao tipo “conflat" constante em catalogo, o NW 16 CF. A tubulacao
sem costura correspondente deve ter um diametro externo de 3/4’’ eser
confeccionada em aco inox 304 ou 316 L.

A tubulacao flexivel tipo "bellows" tambem deve ter diametro externo
de 3/4” e um possivel fornecedor seria a Firma "Dinatecnics Industria
e Comercio Ltda",

COMENTARIOS FINAIS
No presente trabalho procurou-se restringir-se a linha adotada pelo

laboratorio do CDTN em vista desta ter sido desenvolvida na Alemanha e

ja

estar oferecendo resultados positivos. Alguns comentarios baseados em

dados levantados da literatura foram acrescentados com intuito de permi-
tir uma melhor compreensao do papel desempenhado pelos diferentes compo-
nentes da linha e verificacdo da importancia da escolha correta do ele
mento a ser utilizado,

A 1inha de transferencia utilizada no Laboratorio do COTN foi trazi
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da da Alemanha e emprega componentes proprios para trabalhar com o fivor.
As opcoes nacionais mencionadas no presente trabalho basearam-se na anili
se comparativa desses componentes com 05 importados uma vez que no Bra
sil ainda nao se tem o dominio do manuseio do fluor. A performance desses
componentes em relacao ao fluor constitui algo a ser verificado.

Apesar dos produytos importados serem mais versateis pode-se optar
por correspondentes nacionais desde que essa Substituicao acarrete peque
nas restricoes no desempenho do processo, nao se podendo tolerar, todavia,
modificacoes que de antemac ja se saibam propicias a acarretar serios aci
dentes em vista do grau de periculosidade do fluor.
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