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RESUMO

O trabalho apresenta uma investigacdo que engloba o conceito, o desenvolvimento e a matematizagdo
de um sistema de forno a vacuo com controle de temperatura em fun¢do do tempo. O projeto visa a
possibilidade de alcancar uma ampla gama de temperaturas a partir da temperatura ambiente em um
curto periodo de tempo, tendo como base do forno um dispositivo mecanico. Para efetivar a elevacdo da
temperatura do sistema a partir da temperatura inicial para a temperatura desejada, um resistor helicoidal
de tungsténio é empregado internamente no forno. O resistor tem uma geometria de configuracdo
helicoidal que desempenha o papel de componente de aquecimento do sistema. O forno foi construido
com o proposito de tratar filmes finos de carbono produzidos por meio da técnica de sputtering, com
intuito de produzir grafeno de camada Unica de forma homogénea. Para efetuar o aquecimento do
sistema, aproveitou-se um fendmeno fisico que utiliza ondas eletromagnéticas emitidas pelo resistor para
propagar o calor pelo sistema. Por meio do calculo prévio das caracteristicas das ondas eletromagnéticas,
0 aquecimento é induzido, uma vez que essas ondas podem se propagar mesmo em condi¢des de vacuo
(radiagdo). O processo de agquecimento inicia quando esse componente é submetido a uma poténcia
especifica, representando a energia irradiada por segundo. A taxa de variagdo da temperatura em relagdo ao
tempo foi formulada matematicamente, representada graficamente por meio de simulagdes e modelagens
numeéricas, e validada experimentalmente para verificar a conformidade do modelo, assegurando sua
precisdo. Adicionalmente, é relevante salientar que, embora existam diversos dispositivos de aquecimento
(fornos), era essencial conduzir um estudo especifico de um dispositivo capaz de realizar um trabalho
eficaz em termos de tratamento de filmes finos, com a capacidade de alcancar temperaturas desejadas
em curtos intervalos de tempo, com a atmosfera controlada tanto na pressao como na composicdo.
Este trabalho mostra o roteiro para a constru¢do de um forno a vacuo para uso em pesquisa (pequena
dimensdo). O forno a vacuo construido apresentou resultados suficientes para o tratamento térmico de
pequenas por¢des de materiais, com o controle da temperatura, com todas as etapas importantes para
sua construcdo e caracterizagdo consideradas em detalhe, com ampla discussdo.

PALAVRAS-CHAVE: Vécuo, Forno, Aquecimento, Radiacdo, Sputtering, Grafeno, Filmes finos.

ABSTRACT

The work presents an investigation that encompasses the concept, development, and mathematization of a
vacuum furnace system with temperature control as a function of time. The project aims to achieve a wide
range of temperatures from room temperature in a short period of time, using a mechanical device as the
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basis of the furnace. To raise the temperature of the system from the initial temperature to the desired
temperature, a helical tungsten resistor is used inside the furnace. The resistor has a helical geometry and
plays the role of the system'’s heating component. The furnace was built to treat thin carbon films produced
using the sputtering technique, with the aim of producing homogeneous single-layer graphene. To heat
the system, use was made of a physical phenomenon that uses electromagnetic waves emitted by the
resistor to propagate heat through the system. By pre-calculating the characteristics of electromagnetic
waves, heating is induced since these waves can propagate even in vacuum conditions (radiation). The
heating process begins when this component is subjected to a specific power, representing the energy
radiated per second. The rate of change of temperature in relation to time was formulated mathematically,
represented graphically by means of simulations and numerical modeling, and validated experimentally to
verify the conformity of the model, ensuring its accuracy. In addition, it is important to note that, although
there are various heating devices (furnaces), it was essential to conduct a specific study of a device capable
of performing an effective job in terms of thin film treatment, with the ability to reach desired temperatures
in short time intervals, with the atmosphere controlled in terms of both pressure and composition. This
work shows the roadmap for the construction of a vacuum furnace for research use (small dimension). The
vacuum furnace built showed sufficient results for the heat treatment of small portions of materials, with
temperature control, with all the important steps for its construction and characterization considered in
detail, with extensive discussion.

KEYWORDS: Vacuum, Furnace, Heating, Radiation, Sputtering, Graphene, Thin films.

INTRODUCAO

O objetivo deste estudo consiste em estabelecer um modelo matematico que permita o entendimento fisico
do forno a vacuo para seu eficaz funcionamento. Por meio deste trabalho, almeja-se ampliar as investiga¢cdes no
campo da transferéncia de calor por meio de radiagdo, com foco especial na analise detalhada da transferéncia de
calor em condi¢8es de vacuo. Além disso, este trabalho visa facilitar a aplicagdo do dispositivo desenvolvido na area
de deposi¢des catddicas (sputtering) com o proposito de obter grafeno de camada Unica de forma homogénea.

O carbono é o principal elemento quimico encontrado na biosfera, coluna vertebral da quimica organica, e
praticamente compde a base de todos 0s seres vivos. Cada atomo desse elemento tem a capacidade de interagir
com outros quatro atomos do mesmo género, realizando liga¢Bes simples, duplas e triplas. Tal flexibilidade e
variabilidade conferem ao carbono a existéncia nas formas alotrépicas: carbono amorfo, fulerenos, grafita, grafeno,
nanodiamantes e nanotubo'.

Os filmes cristalinos, como 0s nanotubos e o grafeno, podem ser obtidos pelos métodos de chemical vapour
deposition (CVD) e crescimento epitaxial, processo versatil para filmes sélidos, fibras, componentes monoliticos
etc. Com a técnica de CVD, pode-se fazer deposi¢ao de metais, elementos ndo metalicos e ainda compostos como
carbonetos, nitretos, éxidos, dentre outros.

A obtenc¢do dos produtos derivados do carbono pela técnica de sputtering é divulgada na literatura e pouco
contida nos dados industriais de patentes. H& poucos trabalhos publicados que relatam a obtencdo de grafeno
utilizando a técnica de pulverizagdo catéddica.

Diante de todas as informacdes, foi projetado, modelado e construido o dispositivo mecanico de forno a vacuo,
submetido a um aquecimento elétrico e atuante em alto-vacuo. O forno a vacuo construido tem sua camara de
Vacuo, nesse projeto, com diametro de 200 mm e comprimento de 300 mm. Foram apresentadas as principais
caracteristicas da instrumentacdo das bombas de vacuo e também dos medidores de alto vacuo e pré-vacuo:
forno a vacuo com temperatura controlada para tratamento de filmes finos de carbono. Os objetivos do trabalho
sd0 apresentar o projeto mecanico efetuado, a concepcdo e a efetuacdo da modelagem matematica, o projeto
montado com o sistema de vacuo, inje¢do de gases e medicdo de pressdo e temperatura e 0s resultados obtidos.

Referencial teérico
O referencial tedrico mostra o arcabougo tedérico sobre a obtencdo do grafeno homogéneo de camada Unica,

a teoria utilizada para confecgdo do projeto mecanico do elemento aquecedor, bem como o referencial utilizado
para efetuacdo da modelagem matematica de vacuo e de aquecimento térmico no vacuo.
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Obtengdo do grafeno homogéneo de camada tinica

Uma das formas de tratamento e obtenc¢do de filmes de grafeno que sejam continuos e que ainda tenham
uma Unica camada em filmes finos de Co ou Ni pulverizados pelo processo de deposicdo em substratos de safira
(0-Al203) ou Si pode ser obtida por meio do aguecimento dos filmes em um dado intervalo de tempo, em ambiente
sem adicdo de gases reagentes. Um fator importante para obtenc¢do da homogeneidade do filme de grafeno de
camada Unica ndo é apenas definido em func¢do do resfriamento, mas do crescimento de grafeno homogéneo em
substratos altamente cristalinos. O procedimento reportado na literatura para obtenc¢do do grafeno por sputtering
consiste em depositar um filme fino de Co ou Ni em substrato de safira a temperatura de 500 °C', conforme a Fig. 1.
Na sequéncia, o carbono é depositado sobre o substrato que contém o filme fino de Co ou Ni para, em seguida, ser
tratado em forno a vacuo utilizando o procedimento apresentado na Fig. 2. Nesse forno, apds o ambiente de vacuo
estar formado e controlado no interior da camara (3,0 x 10-4 Pa), o conjunto deve ser aquecido a temperatura
de 750 a 800 °C em aproximadamente 1 min e 30 s. O tratamento térmico é entdo feito por um periodo de 5
a 10 min. Por fim, efetua-se o resfriamento rapido (1° C/min), com a quebra do vacuo utilizando gases inertes
(por exemplo argbnio ou nitrogénio). Assim, apds todo o processo de aquecimento e resfriamento, o grafeno na
superficie metdlica de cobalto ou Ni é formado.

A Fig. 1 mostra a representa¢do esquematica do processo de obtencdo do grafeno e a Fig. 2 mostra o perfil de
temperatura no tempo, com a rampa de temperatura, a estabilizacdo da temperatura e o resfriamento proposto.

Plano de Safira

S 4

Grafeno produzido
apos tratamento

Figura 1: Passos do processo de obtengdo do grafeno.
Fonte: Adaptada de Orofeo et al.".

Temperatura

Estabilizacdo
750-800°C f-------- 1

Resfriamento

Rampa de
subida 1

1.5 min 5-10 min
Tempo

Figura 2: Perfil da temperatura em fun¢do do tempo no forno a vacuo, detalhando o aumento de
temperatura, a estabilizagdo e o resfriamento do forno a vacuo.

Fonte: Adaptada de Orofeo et al..
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Projeto mecdnico do forno

Materiais metdlicos de alta resisténcia ao calor, com padrdes especificos de dilata¢ao térmica e de condug¢do
térmica, sdo utilizados para confeccdo das partes estruturais do forno, considerando materiais adequados
para operar em alto vacuo e que ndo afetem a amostra obtida. As pecas do projeto foram usinadas em
aco inoxidavel AISI 304L, uma liga que apresenta propriedades fisico-quimicas superiores aos agos comuns.
Elementos de liga presentes, em particular o cromo, conferem excelente resisténcia a corrosao quando
comparados com 0s agos carbono. O cromo é um dos elementos presentes em uma liga ferro-carbono que
resulta em um ac¢o inoxidavel que oxida em contato com os atomos de oxigénio presentes no ar, acarretando
a formagdo de uma camada/pelicula fina e estavel denominada 6xido de cromo (Cr203). Essa camada é
denominada camada passiva e tem como funcdo proteger a superficie do aco contra processos corrosivos. Os
beneficios da escolha desse material sdo*:

1. Resisténcia a altas temperaturas: a temperatura final pretendida neste trabalho atinge 1.273 K (1.000 °C) em

pequenos intervalos de tempo; a escolha do material se deu devido a sua resisténcia térmica.

2. Resisténcia mecanica: ndo ocorrem esforcos e cargas no projeto, mas, mesmo assim, a resisténcia mecanica é

uma propriedade importante no caso de eventual impacto indesejado.

3. Resisténcia as varia¢Bes bruscas de temperatura: ocorrem altas variagdes de temperatura e ensaios

consecutivos, 0 que torna a escolha do material mais préxima do ideal, visando a exequibilidade.

4. Relagdo custo/beneficio de fabricagdo: vidvel e de baixo custo, sem considerar o sistema de bombeamento de

alto vacuo, com bomba turbomolecular. A bomba de alto vacuo pode ser considerada uma bomba difusora
com anteparo.

Elemento aquecedor

Atransferéncia de energia térmica entre corpos pode ocorrer de trés formas: conducdo, convecgdo e irradiagdo’.
A conveccdo e a condugdo nos gases dependem da densidade e da pressao do gas, porém, a radiagdo pode
ocorrer em vacuo. Considerando o aquecimento da amostra a ser tratada termicamente, seu aguecimento se da
essencialmente por conducgdo térmica, uma vez que a amostra esta em contato direto com o elemento superior do
forno (mesa porta amostra). Considerando a transmissdo de calor no forno para as paredes da camara de vacuo,
essa ocorre essencialmente por radiacdo, uma vez que a pressdo da camara de vacuo é da ordem de 10 mbar.

Um resistor é um dispositivo que transforma energia elétrica em térmica, fendmeno esse que ocorre devido ao
efeito Joule*. A energia elétrica consumida pelo forno é aquela transferida para a estrutura mecanica do forno que
pode ser expressa como:

AE =m.c AT (1)

sendo m = massa do forno (kg), ¢ = calor especifico do material do forno (.kg"'.K-1),e AT = variacdo de temperatura
do forno (K).

Uma das considera¢des essenciais ao escolher um resistor é a temperatura a qual o material serd exposto. Nesse
sentido, um dispositivo resistivo submetido a temperaturas elevadas deve ser fabricado a partir de um material
capaz de resistir a essas condi¢des térmicas, sem liberar material que possa contaminar a amostra a ser trabalhada.
Nesse sentido, o sistema de vacuo deve ser inicialmente trabalhado para obter a desgaseificacdo, essencialmente
com nitrogénio, para que ndo contamine as amostras produzidas. Dessa forma, a limpeza e o condicionamento da
camara de vacuo devem obedecer as técnicas consagradas em alto vacuo. Um componente resistivo (filamento),
quando incandescente, emite radiacdo eletromagnética, que é a forma de transmissdo de calor por radia¢do. A
escolha do filamento com uso do tungsténio (W) se deve a capacidade desse metal de suportar altas temperaturas
e a relativa facilidade de obten¢do no mercado. Entre os metais homogéneos, o tungsténio tem o mais elevado
ponto de fusdo, atingindo 3.625 K, além de apresentar a menor pressdo de vapor e a maior resisténcia a tracdo.
Essas propriedades fisicas fazem com que o tungsténio seja o material ideal para construcdo de filamentos. A Fig. 3
ilustra um filamento de tungsténio em estado incandescente quando submetido a altas temperaturas, mostrando
sua capacidade de emitir luz visivel a partir do calor gerado devido a passagem de corrente elétrica.
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Figura 3: Filamento incandescente em formato helicoidal.
Fonte: UOL. Mundo Educagdo®.

Com a poténcia elétrica transformada em energia térmica, tem-se a Eqg. 2 como base do funcionamento do forno
neste trabalho*:

dT _dE

P=m- =
M T dt

2)
sendo P = poténcia elétrica dissipada (W), dE = variacdo da energia do forno (J) e dt = variagdo do tempo (s).
Considerando que o fornecimento de energia para o forno é de origem elétrica, tem-se a Eq. 3:
P(t) = Lli AE _dE ar V() i(t 3
=lim —=—=m-c-—-= i
At-0 At dt dt ® )
sendo W(t) = diferenca de potencial elétrico (V) e i(t) = corrente elétrica (A).

A transferéncia de calor via radiagdo pode ocorrer mesmo na inexisténcia de um meio material (vacuo). Trata-se
da energia emitida por uma matéria com temperatura superior a 0 K. A taxa de transferéncia de calor por radiagdo
por uma superficie envolve fatores como emissividade da superficie emissora de radiagdo, area da superficie
emissora, temperatura da superficie e a constante de Stefan-Boltzmann. A préxima equagdo descreve a poténcia
térmica irradiada na totalidade da area do corpo radiante:

Qrad =€0As- T (4)

sendo Q_, = poténcia términa radiante do corpo (W), € = coeficiente de corpo negro, g = constante de Stefan-Boltzmann
~5,67.10% (W.m-.K4), A = drea da superficie do corpo radiante (m?) e T = temperatura da superficie do corpo radiante (K).

Tecnologia do vdcuo

Considerando que o processo de aquecimento para formacdo do grafeno pode ser afetado pela atmosfera
circundante do gas da camara de vacuo, procura-se realizar o processo em vacuo, dessa forma diminuindo
substancialmente tanto a densidade dos gases envolventes a amostra quanto a composi¢do gasosa. Pode-
se, até mesmo antes do processo de aquecimento, ao realizar o vacuo, introduzir concomitantemente um gas
inerte (nitrogénio ou argdnio) para manter a pressdo residual da camara de vacuo, reduzindo substancialmente
a interferéncia da atmosfera na composicdo e formagdo da amostra trabalhada. Assim, sdo apresentados os
principais fatores que envolvem a realiza¢cdo do vacuo no forno®

1. Remocdo de eventuais gases prejudiciais presentes na atmosfera da camara de vacuo para efetua¢ao do tratamento
térmico. A remocdo se da para que 0s gases ndo reajam com a amostra tratada na superficie do forno.

2. Diminui¢do da transferéncia de calor por conducdo e por convecgdo ao redor do forno, ocasionada pela
diminuicdo da quantidade de fluidos gasosos no ambiente, de tal forma que tendam a um valor insignificante,
centralizando, assim, toda a parte do aguecimento do resistor para o forno no fenémeno de irradiacdo térmica.

3. Remogdo de vapores ou gases absorvidos e obtencdo de superficies limpas e desgaseificadas, evitando, por
consequéncia, a interagdo ou a contaminacao da amostra.

Alguns pontos devem ser considerados para que o sistema de vacuo e o tratamento térmico tenham éxito em

suas finalidades®:

1. A pressdo de trabalho pretendida deve ser atingida e apenas os gases admitidos devem estar no sistema
durante o processo para que ndo ocorra interferéncia no tratamento.

2. As condutancias e a velocidade efetiva de bombeamento devem ser previstas.
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3. Devem-se escolher as bombas de vacuo, dos sensores de pressdo e dos componentes auxiliares conforme o
trabalho executado.
4. Processos/procedimentos de limpeza e de condicionamento do sistema de vacuo devem ocorrer antes e apds
o trabalho.
E necessério dimensionar a capacidade das bombas de vacuo a partir da identificacdo da quantidade de gases e
vapores que devem assim ser bombeados®.
O processo de bombeamento pode ser descrito pela principal equagdo utilizada na modelagem dos sistemas de vacuo,
por intermédio da abordagem discreta, a equagdo fundamental para o processo de bombeamento em vacuo - £, °.

dpey (t) c
Vew % = —=Ser.pey(t) + Z Q; (5)

sendo V,,, = volume (volume disponivel para o gas)da camara de vacuo, S, = velocidade efetiva de bombeamento,
P [t) = pressdo na camara de vacuo e " Q. = taxa de transferéncia de gas (throughputs) da totalidade das possiveis
fontes de gases.

As fontes de gases e vapores internos dos sistemas podem ser representadas pela expressao que defineo Q5
n
Qtotar = Z Qi = Qvr + Quv + Quap + Qsup + Qpeg + Qperm + Qrpy + Qgp + Q¢ (6)
i=1

sendo QVR =taxa de transferéncia de gas (TTG) do vazamento, Q,,, = TTG da vaporizacdo, Q.= TTG da degaseificacao, Qy,,
=TTG da fonte gasosa da camara, Q.= TTG dainjecdo controlada, Q,, = TTG do vazamento virtual, Q, , = TTG da sublimagao,
Q,., = TTG da permeagdo, Q., = TTG dos gases e vapores de processo e Q= TTG das fontes de gases presentes.

A velocidade efetiva de bombeamento é descrita na seguinte expressao®:

Spv * Crota

=T (Eq.7)
Sbv + CTotal :

Ser

sendo S, = velocidade de bombeamento da bomba de vacuo e C, = conduntancia da linha de bombeamento.

Utilizando os recursos citados nas equacgdes, é possivel realizar o controle do sistema de vacuo no qual o forno
serd submetido ao aquecimento.

Modelagem fisico-matemadtica

A modelagem fisico-matematica tem como objetivo explicar matematicamente situa¢gdes do cotidiano das mais
diferentes areas do conhecimento. Por meio da modelagem, selecionam-se, primeiramente, os problemas e desses
emergem os conteldos matematicos de modo a resolvé-los. A descri¢do dos procedimentos da modelagem pode
ser observada em uma subdivisdo em alguns passos de forma resumida (Fig. 4)’.

1) Interagdo
do problema

/' real

5) Validagdo

2) Matematizacdo

— Tt

4) Resolugdo 3) Confecgao

do problema do modelo

Figura 4: Procedimentos de modelagem matemadtica.
Fonte: Adaptada de Griffin e Higham?.
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A sistematizacdo dos procedimentos de modelagem fisico-matematica ocorre da seguinte forma”:

1.

Interagdo com o problema real, passo em que o pesquisador se inteira dos detalhes do fendémeno que quer
modelar/descrever.

. Matematiza¢do, passo em que o pesquisador comeca a utilizar a notagdo desses detalhes entendidos na

interagdo com o problema.

. Confec¢do do modelo, passo em que o pesquisador confecciona seu modelo conforme a teoria pertinente.
. Resolugdo do problema, passo em que o pesquisador encontra a solug¢do para seu problema, seja analitica ou

numérica.

. Validagdo, passo em que o pesquisador compara os resultados experimentais com seu modelo fisico

matematico, visando a validacdo. A validagdo é a etapa em que se comparam os resultados com o modelo.
Logo, se ndo se chegar ao resultado que tenha aderéncia entre a modelagem e os dados experimentais, deve-
se reformar a modelagem fisico-matematica, introduzindo novos detalhes antes ndo considerados.

METODOS

Este topico tem o intuito de mostrar o passo a passo do desenvolvimento do trabalho: projeto, desenhos de
detalhes das partes do forno a vacuo, usinagem e montagem do forno; confec¢do do dispositivo aquecedor do
forno; modelagem matematica do aquecimento do forno no tempo; e montagem final do forno e testes preliminares.

Projeto, usinagem e montagem

O arranjo mecanico foi projetado e confeccionado em a¢o inoxidavel 304L, como mostra a Fig. 5, sendo:

1

. Corpo superior do forno, constituido de elementos de ago inoxidavel AISI 304L e elementos normalizados para

fixacdo; trata-se do local em que a amostra é posta, logo, é o corpo submetido a energia térmica (de origem do
resistor elétrico em formato de hélice).

. Sistema aquecedor, constituido de uma hélice de tungsténio, tubos de ceramica (tubos em verde) para

isolamento elétrico e por elementos normalizados para fixagdo; trata-se do conjunto responsavel por efetuar
0 aguecimento e o isolamento elétrico do resistor.

. Corpo inferior de base, constituido de elementos de aco inoxidavel AISI 304L, elementos normalizados para

fixacdo e tubos de ceramica para isolamento elétrico (tubos em verde); é a parte responsavel por fornecer
estrutura aos demais subconjuntos.

Figura 5: Vista de corte em perspectiva do forno elétrico.
Fonte: Elaborada pelos autores.

Na Fig. 6, pode-se ver tanto os desenhos do forno elétrico quanto uma fotografia do forno elétrico construido. As
dimensdes maximas do forno sao 80 mm de diametro e 110 mm de altura.
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Figura 6: Projeto modelado em computador e componente real.
Fonte: Elaborada pelos autores.

Confecc¢ao do sistema aquecedor

O processo de conformagdo mecanica do resistor foi feito a frio e manualmente, tendo como base um corpo de um eixo
roscado para transpassar o fio em torno de um perfil no qual a helicoide se forma. A Fig. 7 apresenta um resistor ilustrado.

Figura 7: Fio de tungsténio em formato helicoidal.
Fonte: Elaborada pelos autores.

Para o aquecimento, é necessario que ocorra a alimentacdo elétrica do resistor. Diversos resistores foram
confeccionados de forma manual e de diferentes didmetros de fios de tungsténio. Tratando-se dos resistores, foram
conformadas helicoides com dimens&es de aproximadamente 20 mm de diametro externo por 40 mm de comprimento.

Foi utilizado um flange com bast8es de cobre para alimentar o sistema aquecedor. O flange, na tecnologia do vacuo, é
um componente muito importante, utilizado no fim de um tubo para conectar camaras de vacuo, tubula¢des e bombas
de vacuo umas as outras, além de ser a sede da vedag¢do do sistema de vacuo (fato esse necessario para a obtengao
do alto vacuo). Em sistemas que requerem alto vacuo, os flanges de vacuo sdo indispensaveis. No caso vigente do
forno, foi preciso um flange que vedasse o sistema e permitisse a passagem da alimentagdo elétrica internamente
(bastdes de cobre). Normalmente, os flanges sdo confeccionados de agos inoxidaveis, mas para melhor adequacgdo no
projeto, esse flange, em especial, foi construido de cloreto de vinila (material polimérico isolante elétrico), para ndo haver
contato elétrico (curto-circuito) entre a alimenta¢do com os demais componentes. Em constru¢des futuras de flanges
com isolagdo elétrica, sera utilizado o material polimérico Teflon. A Fig. 8 mostra esse detalhe construtivo.

Figura 8: Montagem da alimentagdo.
Fonte: Elaborada pelos autores.
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Modelagem matematica do aquecimento no tempo

Para descrever em detalhes suficientes o aquecimento, é necessaria a constru¢gdo de um modelo ffsico-
matematico que descreva o fendmeno de aguecimento no tempo. A Fig. 9 descreve o processo de aquecimento
do forno e facilita a iniciagdo da construcao do modelo em que ha o corpo aquecido (1), o resistor (2) e o fendbmeno
de irradiacdo (3).

Figura 9: Figura descritiva do aquecimento.
Fonte: Elaborada pelos autores.

O modelo fisico-matematico desenvolvido a seguir visa determinar as poténcias de funcionamento ao qual
o dispositivo aquecedor (resistor) deve ser submetido. Para isso, um pouco mais de intera¢do do problema é
necessario, para que se possa executar a matematizacdo dos fendmenos internos de aquecimento. A resisténcia
elétrica inerente ao resistor de tungsténio resulta na geracao de calor quando uma corrente elétrica o atravessa.
No entanto, para garantir o aquecimento eficaz dos componentes dentro do forno, é necessario assegurar que a
poténcia elétrica aplicada ao resistor seja superior a poténcia irradiada (P, > P), uma vez que ha perdas de calor
pelos contatos elétricos), sob a forma de radia¢ao eletromagnética, para o aquecimento do forno que, por sua vez,
aquecera a amostra por conducdo térmica.

O processo de aguecimento implica a manutenc¢do de um equilibrio entre a poténcia de entrada (representada
pela poténcia elétrica fornecida ao resistor) e a poténcia de saida (representada pela poténcia irradiada). Com
o propésito de alcancar o objetivo de aquecer os componentes do forno, é imperativo que a poténcia elétrica
fornecida ao resistor seja suficiente para suprir a energia decorrente da radiacdo térmica, conforme teoria
apresentada anteriormente, levando-se em conta o calor transmitido por condu¢do pelos extremos do resistor. A
temperatura e a poténcia fornecidas ao resistor devem ser medidas, monitoradas e reguladas para assim alcancar
as condicBes desejadas de aquecimento dentro do forno.

Quando o resistor é aquecido, a radiacdo eletromagnética produzida é decorrente do fenémeno de radiacdo de
um corpo negro. A poténcia irradiada pode ser descrita conforme a Eq. 8:

Pi(t) =0¢A; [Tc(t)4 - amb4] (8)

sendo P(t) = poténcia elétrica irradiada pelo resistor (W), A, = area superficial do resistor (m?), 7 (t) = temperatura do
corpo do forno (K)e T, = temperatura do ambiente (K).

A partir da Eq. 8, trabalhando as equac8es anteriores, é possivel criar um modelo fisico-matematico que guie
a observagdo do fendmeno de transferéncia de calor no vacuo. O modelo foi criado considerando que o Unico
fendmeno relevante de transferéncia de calor seria o fenébmeno de radiacdo, j& que no limite as func¢Bes de
transferéncia de calor por conveccao e por conduc¢do no ambiente de vacuo tendem a 0, ou seja, assumem valores
despreziveis no sistema fechado. Também foi desprezada a transferéncia de calor por conduc¢do dos suportes do
corpo do forno: no lugar da,

dr.(t)
Pc Ve Cc dt

= elé(t) — o€ A [Tc(t)4 - Tamb4] 9)
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sendo p, = densidade do material do corpo superior do forno aquecido, V. = volume do corpo, ¢, =calor especifico
do material do corpo e dT ()0t = variagdo da temperatura do corpo no tempo.

Montagem final do forno no sistema de vacuo

O sistema de vacuo completo do forno a vacuo é mostrado esquematicamente na Fig. 10.

1- Forno; 1
2- Camara de vacuo;
3- Bomba de vacuo;

Figura 10: Desenho de montagem completo.

Fonte: Elaborada pelos autores.

Na Fig. 11, € mostrado o sistema de vacuo construido e montado no Laboratério de Tecnologia do Vacuo (LTV)
da Faculdade de Tecnologia de Sdo Paulo (FATEC-SP). No lado esquerdo, pode-se observar o forno montado com a
alimentacdo elétrica juntamente com os medidores de temperatura (termopares) e, no lado direito, o forno a vacuo
com o sistema de bombeamento de vacuo.

\\\
W

a!

Figura 11: Forno a vacuo.

Fonte: Elaborada pelos autores.

O acoplamento do forno a vacuo junto a camara de vacuo seguiu o desenho de montagem do sistema (Fig. 10),
contendo camara de vacuo, bombas (mecanica de palheta de duplo estagio e bomba de alto vacuo turbodrag),
conexdes e elementos de vacuo em geral, medidores de pressdo e temperatura, injetores de gases etc. Poderia ter
sido instalada, também, uma bomba de alto vacuo turbomolecular. A escolha de materiais foi feita considerando
poder atingir em torno de 10° mbar; porém, para esse trabalho, espera-se a presséo de 10° mbar, pressdo essa
suficiente para desconsiderar a troca de calor por condugdo e conveccdo do forno para as paredes da camara de
vacuo. O sistema de vacuo utilizado é ilustrado esquematicamente na Fig. 12.
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Figura 12: Sistema de vacuo utilizado.

Fonte: Elaborada pelos autores.

RESULTADOS

Este topico de resultados tem o intuito de mostrar os resultados obtidos no decorrer do trabalho. Dentre os
resultados obtidos, eis os principais: desenvolvimento analitico da modelagem fisico matematica; solu¢do numérica
obtida da modelagem fisico matematica; teste de desempenho do sistema de vacuo; e teste de aquecimento do

forno elétrico.

Desenvolvimento analitico da modelagem fisico matematica

Trabalhando com as Egs. 8 e 9, é possivel iniciar o desenvolvimento analitico da modelagem fisico-matematica com:

dT,(t)
Pc Ve Cc# =Py(t)—o SAS[TC(t)4 - amb4]

considerando que P, imposto ao forno elétrico seja constante:

pe Ve ce

dT, = dt
Pelé — o0& As [TC4 - Tamb4] ‘

Integrando ambos os membros da equagdo, sendo tp o tempo de processo, tem-se

tp Tep
V. c
fdt: J. Pc Ve c4 . dTC
b Pelé O.SAS[TC _Tamb ]
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Considera-se a obtencdo da solu¢do do problema para uma poténcia constante que eleve a temperatura do
corpo desde a temperatura ambiente até a temperatura final desejada (temperatura de processo tp). Dessa forma,
tem-se a resolucdo analitica do problema:

[ (T =37 (T + VY i (T_(t))_ _1 (Tamsp }]
t| 0 —H[E ln(—Tamb_W)+<p ln(—Tamb+W)+ w{tan 7y tan (W) (12)

sendo as seguintes constantes: 6 =(-p, V. c) (0 €A)", Y =P, .- (CEA)'+T *+ visto que P
4 -1 4 -1 -
constante fornecida ao forno, €= (4\/%) , 0= (‘h/ﬁ) e w=(237)".
A solucdo obtida é expressa na forma implicita e, para determinar a temperatura do corpo do forno, deve ser
realizado o cdlculo numérico para obtenc¢do da solug¢do.
ApOs 0 aquecimento, a temperatura deve se manter estavel, portanto (no equilibrio de temperatura), a derivada
da temperatura do corpo no tempo igual a 0, dT (t)/dt = 0. A Fig. 13 mostra o grafico da curva da Eq. 12.

é a poténcia elétrica

elé-cte

1273 T
1200 +

1000 -

800 -

Temperatura (Kevin)

600

400 +

293 -

20 40 60 80 100 120
Tempo (segundos)

o

Figura 13: Variacdo da temperatura no tempo do forno a vacuo.
Fonte: Elaborada pelos autores.

Solugdo numérica da modelagem fisico matemdtica

O modelo fisico-matematico, além de resolvido analiticamente, pdde ser resolvido numericamente. Foi utilizado
o método de aproximagdes de solu¢des de equacdes diferenciais ordinarias, o Runge-Kutta de quarta ordem (RK4).
Esse método resolve problemas com valor inicial determinado e especificado, como % = f(t,),y(t) =y, » Mediante
a seguinte expressdo®:

et = Yn + hUes + 2ky + 2k + k) €ty =ty + h

Tem-se que, no método RK4, o valor de y
definidos a seguir:

é obtido por essa expressdo, com 0s seguintes valores de constantes

n+1

h h h h
ko= flnsdde = ftat oty da) s = ftt s on+g ko) eka= fouth, v+ hks)

Resumindo, entende-se que, pelo método de RK4, o valor consecutivo de y. ., sempre ¢ calculado a partir do valor
de y_acrescido da multiplicagdo do passo do intervalo (h) e de uma inclinagdo pretendida/aferida. A inclinagdo da
curva da temperatura do corpo no tempo -/ - nada mais € do que a média ponderada das diferentes inclinages®:

ky + 2ky + 2ks + Ky
I, = A
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Aplicando o método RK4, é possivel calcular os valores necessarios para se construir a curva dos resultados
da temperatura em fun¢do do tempo. Os dados encontrados podem ser visualizados na Tabela 1, a partir da
temperatura inicial de 293 K (temperatura tomada como temperatura ambiente) e do tempo de intervalo de 120 s.

Tabela 1: Dados parciais para constru¢do da curva de aquecimento via RK4.

l t T t k k. k k

n n n+1 1 2 3 4
0 0.0 293.00 2.97E+02 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00
1 0.5 297.39 3.02E+02 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00
2 1.0 301.78 3.06E+02 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00
3 1.5 306.17 3.11E+02 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00 8.78E+00
238 119.0 1255.07 1.26E+03 6.31E+00 6.31E+00 6.31E+00 6.31E+00
239 119.5 1258.23 1.26E+03 6.29E+00 6.29E+00 6.29E+00 6.29E+00
240 120.0 1261.37 1.26E+03 6.26E+00 6.26E+00 6.26E+00 6.26E+00

Fonte: Elaborada pelos autores.

A Fig. 14 apresenta o grafico da curva da temperatura em fun¢do do tempo a partir do método RK4, para uma
poténcia elétrica inicial de 450 W (P, ), num dominio de D = 0,120 s. Observa-se que a varia¢cdo da temperatura
do tempo no forno a vacuo é aproximadamente linear, como exigido no projeto especificado para o tratamento
térmico do material.

elé-cte

Temperatura (K) no tempo (s)
1250 ]

1000 H

750

500

250

0 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120

Figura 14: Crescimento da temperatura no tempo pelo método de RK4.

Fonte: Elaborada pelos autores.

Estabelecimento da temperatura constante

ApOs a elevacdo da temperatura no tempo, para manter a temperatura constante, a diminuicdo de poténcia
elétrica deve ser aplicada ao forno, isto é, igualando a poténcia de alimentacdo do forno e a poténcia irradiada.
Para que isso ocorra, a derivada da temperatura do corpo no tempo deve ser igual a 0, ou seja, d7 (t)/dt = 0.
Conforme abordado, para a construcdo do grafico da Fig. 14, usou-se a poténcia de 450 W. Para efetua¢do do
estabelecimento da temperatura constante, apds a obten¢do da temperatura pretendida, a poténcia elétrica deve
ser igualada a poténcia irradiada, ou seja, P, = P. Aplicando essa condicdo, o comportamento da temperatura em
func¢ao do tempo ocorre como mostra a Fig. 15.
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Temperatura (K) no tempo (s)

1500 7

1250

1000 H
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500 ~

250 4

0 ; ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 40 80 120 160 200 240

Figura 15: Crescimento da temperatura com a manutengdo da curva.
Fonte: Elaborada pelos autores.

Assim, vé-se que foi aplicada, inicialmente, uma poténcia elétrica para que houvesse o aumento da temperatura
ambiente até a temperatura de 1.273 K. Em seguida, ou seja, apds o tempo de 120 s, a poténcia fornecida ao forno
deve ser diminufda para que a temperatura do forno fique constante. Esses valores foram obtidos testando varias
poténcias elétricas fornecidas ao forno a partir das solu¢des matematicas obtidas na modelagem fisico-matematica
do forno a vacuo, mostrando a importancia da modelagem para que se possa obter os valores de poténcia elétrica
a ser injetada no forno, a fim de alcangar os perfis de temperaturas desejados no processo.

Teste de desempenho do sistema de vacuo

Apds a montagem manual e a acomodacdo de todos os equipamentos utilizados para alimentacao elétrica,
estruturacdo fisica e controle de temperatura, o forno péde ser montado e adequado no interior da camara de
vacuo acoplada a uma bomba turbodrag (com uma bomba de vacuo mecanica de palhetas evacuando a exaustdo
da bomba turbodrag) e aos cilindros de gases inertes que efetuam a quebra do vacuo. A montagem completa
possibilita o sistema entrar em operagdo.

O valor de pressdo final alcangado na camara de vacuo foi de aproximadamente 4 x 10> mbar em um intervalo
de tempo de aproximadamente 1 min. O pequeno intervalo de tempo para obtencdo da pressdo de 4 x 10°
mbar deveu-se ao uso do equipamento de bomba turbodrag. A Fig. 16 mostra o sistema de vacuo montado e
em funcionamento. Para maior eficiéncia na remoc¢do do calor das paredes da camara de vacuo, foi instalado um
ventilador para manter a temperatura das paredes da camara de vacuo em um nivel aceitavel. A temperatura da
parede da camara de vacuo ndo pode exceder 60 °C para néo prejudicar suas vedacdes.

Figura 16: Sistema de vacuo montado e em funcionamento.
Fonte: Elaborada pelos autores.

Teste de aquecimento
O forno foi testado com 7 W de poténcia aplicada no sistema aquecedor. Constatou-se que, para essa poténcia,

houve crescimento linear da temperatura até o valor de 463 K (190 °C) para o tempo de 1.431 s. AFig. 17 mostra a
curva de aquecimento para 7 W de poténcia.
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Figura 17: Grafico de aguecimento para 7 W de poténcia.

Fonte: Elaborada pelos autores.

A diferenca entre a temperatura calculada e a temperatura medida (AT(t)) com medidores de temperatura
termopares (tipo K) é obtida efetuando a subtra¢do entre os dois valores de temperatura expostos na Tabela 2.

Tabela 2: Comparacdo entre dados tedricos e dados experimentais.

Dados medidos Temperatura (K) Tempo (s)
Dados do modelo - (1) .., 465 1.431
Dados medidos -T(1). ... 463 1.431

Fonte: Elaborada pelos autores.

Desta forma:
AT(H) = T()

- T(t) =465 K-463 K, AT(t) =2 K.

modelo medido

CONCLUSOES

Foi possivel chegar, a partir da poténcia de 7 W, na temperatura de 463 Kno tempo de 1.431 s, aproximadamente
24 min. O modelo, no entanto, forneceu a temperatura de 465 K para o mesmo intervalo de tempo, resultando na
diferenca de 2 K. O teste mostra que a modelagem fisico-matematica do forno a vacuo esta bastante aderente aos
resultados experimentais. Foi possivel apresentar os principais pontos para considerar o projeto de um pequeno
forno a vacuo - com dimens8es da camara de vacuo, nesse projeto, de diametro de 200 mm e comprimento de
300 mm. Foram apresentadas as principais caracteristicas da instrumentacdo das bombas de vacuo e também dos
medidores de alto vacuo e pré-vacuo. Os materiais que compdem o forno a vacuo foram apresentados tanto do
corpo do forno como dos isoladores elétricos, assim como do resistor elétrico.

Adicionais e trabalhos futuros

Novos testes de aguecimento com valores maiores de temperatura serdo efetuados. O forno sera utilizado
para estudos em tratamentos de filmes finos de carbono visando a obtencdo do grafeno homogéneo de camada
Unica em uma parceria do LTV do Departamento de Sistemas Eletronicos (DSE) e do Laboratério de Tecnologia
em Materiais Fotonicos e Optoeletronicos (LTFMO) do Departamento de Ensino Geral (DEG), ambos da FATEC-SP,
do Centro Estadual de Educagdo Tecnolégica Paula Souza (CEETEPS). Nos trabalhos futuros podem ser injetados
Varios gases no processo para verificar o desempenho dos resultados.
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