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LEIAUTE – A UTILIZAÇÃO 
DE ANTECÂMARAS EM 
SALAS LIMPAS – PARTE 2

Associações de antecâmaras

Quando se deseja proteger áreas críticas como as 
áreas de processamento e envase asséptico ou em áreas 
que requerem contenção química, biológica ou radiológi-
ca, recomenda-se a utilização de antecâmaras com dois, 
três e até quatro compartimentos, associando-se (ou não) 
os tipos “Invertido”, “Bolha” e/ou “Cascata” para se confe-
rir as necessárias contenções, tal como veremos a seguir:

Antecâmara tipo duplo compartimento  
(associação Bolha e Cascata)

São frequentemente utilizadas em áreas com requi-
sitos de contenção química ou biológica, onde o meio-
-ambiente a comunidade local e todos os demais am-
bientes adjacentes precisam ser protegidos com relação 
ao particulado gerado na sala de processo. O que pode 
ou não ser exigido por marcos regulatórios, conforme a 
figura 5, a seguir:

Figura 5 – Antecâmara tipo Duplo Compartimento

Devido à possibilidade de ocorrerem eventuais mi-
grações de contaminações para a circulação em função 
de falhas na execução dos procedimentos de descon-
taminação ou dos sistemas de proteção, é recomenda-
do proteger a circulação, bem como os ambientes de 
contenção complementares, por meio de suas próprias 
antecâmaras e vestiários.

Devem ser avaliados os EPIs e procedimentos de 
descontaminação adequados (e/ou exigidos) para cada 
processo.

Como ocorrerão infiltrações por quaisquer frestas exis-
tentes nas salas com pressão negativa, recomenda-se en-
volver estas salas com um envelope de ar limpo (incluindo 
entrepiso e entreforro), com filtragem igual ou melhor que 
a do ambiente, para prevenir contra a entrada de contami-
nantes, principalmente biológicos.

O ar de captado nos ambientes com contenção, deve 
ser tratado com filtragem de alta eficiência HEPA (ou 
duplo HEPA), instalada em gabinetes com níveis de con-
tenção adequados e troca segura (sistemas do tipo “bag 
in / bag out”), podendo o ar tratado ser recirculado nos 
próprios ambientes, desde que estes já se encontram 
expostos ao mesmo risco ambiental ou serem exauridos 
para atmosfera.

Uma vez que não existe sistema com 100% de efi-
ciência de filtragem ou descontaminação, atualmente 
se discute se é recomendado que o ar captado em tais 
ambientes realmente seja descarregado na atmosfera, 
pois, a penetração (ou ineficiência dos dispositivos), 
durante longos períodos de tempo, pode constituir em 
deposição gradual e consequentes danos ambientais na 
região circunvizinha ao ponto de descarga.
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Adicionalmente, para pessoas sensibilizadas, quais-
quer concentrações residuais às quais sejam expostas 
podem resultar em reações severas e, até mesmo, fatais.

Vestiário de Compartimento Triplo
São frequentemente utilizados para acesso / egresso 

de pessoal a áreas de processamento ou envase as-
séptico, seguindo uma recomendação indicada no item 
D.2.4 Vestiários da norma NBR/ISO 14644-1: 2004.

Visam fornecer rotas de acesso e egresso diferen-
tes, de forma que as vestimentas utilizadas durante um 
determinado processo asséptico não sejam reutilizadas 
após a saída dos colaboradores, garantindo a integrida-
de dos lotes subsequentes a serem processados, con-
forme apresentado na figura 6, a seguir:

Figura 6 – Vestiários de Triplo Compartimento

Embora esta estratégia realmente alcance seus obje-
tivos primários, simplesmente prover rotas independen-
tes de entrada e saída ainda expõe as embalagens das 
vestimentas limpas no interior do vestiário de entrada 
ao particulado oriundo do processo asséptico e, como 
o lote seguinte pode sequer ser do mesmo produto, a 
vestimenta poderá estar igualmente contaminada.

Instalando-se a antecâmara no lado limpo, a abertu-
ra da porta do vestiário de entrada quebraria a proteção 
das vestimentas estéreis, impondo ainda mais risco ao 
processo.

Contudo, contrariando-se o que se é desejável com 
relação ao BPF, onde as portas deveriam se fechar no 
sentido do escoamento do ar (da maior pressão para a 
menor), os regulamentos do Corpo de Bombeiros e as re-
comendações de Segurança do Trabalho terão precedên-
cia e as portas SEMPRE deverão abrir no sentido da fuga, 
independentemente de quaisquer outras considerações.

Produtos sempre poderão ser refeitos ou substituí-
dos, vidas humanas não!

Adicionalmente, abrirem-se portas em direção à 
área de processo asséptico, significaria movimentar o 
ar e seu conteúdo em direção a este, podendo quebrar 
momentaneamente a integridade da área e introduzir 
contaminações ao processo.

Por estas razões, se recomenda atualmente a uti-
lização de vestiários de câmara quádrupla, conforme 
veremos a seguir:

Vestiário de Compartimento Quádruplo
São uma versão mais moderna e segura de seu 

antecessor (de câmara tripla), e também destinam-se 
a prover acesso / egresso de pessoal a áreas de pro-
cessamento ou envase asséptico, porém contam com 
antecâmaras de internas e externas, protegendo agora 
ambos os vestiários.

Visam fornecer rotas de acesso e egresso diferen-
tes, de forma que as vestimentas utilizadas durante um 
determinado processo asséptico não sejam reutilizadas 
após a saída dos colaboradores, garantindo a integrida-
de dos lotes subsequentes a serem processados.

A figura 7, a seguir, representa a inclusão de uma 
antecâmara adicional, no lado interno, junto à sala de 
processamento, geralmente designada como Antecâ-
mara Limpa:

Figura 7 – Vestiários de Compartimento Quádruplo

Cabe observar agora que, seguindo-se o preceito de 
que o escoamento devido à casca de pressões, só pode 
ocorrer partindo do lado mais limpo (processo) para o 
menos limpo (circulação), ocorrerão uma série de pro-
blemas adicionais.
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Mesmo que o processo realmente seja asséptico (ou 
muito próximo disso), um processo de envase jamais po-
derá ser considerado limpo, pois ocorre atomização de 
produto nos bicos de envase, adicionando particulado 
na área de envase.

Embora o particulado gerado durante o processo não 
constitua contaminante para si próprio, poderá ser con-
taminante para todas as demais salas adjacentes.

Deste modo, utilizando-se uma estratégia de conten-
ção do tipo “Cascata”, certamente ocorrerá vazamento de 
produto para a circulação através dos vestiários e suas 
antecâmaras, não importando quantas existam, pois cada 
estágio transferirá parte de seu ar para o estágio seguinte.

Adicionalmente, considerando-se que ocorrerá uma 
mudança gradual de classes de limpeza em cada ante-
câmara e que as antecâmaras devem ter, em repouso, a 
mesma classe dos ambientes aos quais proverão aces-
so / egresso, então uma nova antecâmara aumentaria 
ainda mais a pressão estática relativa da sala de onde 
ocorre o processamento ou envase asséptico.

Considerando-se mudanças de classe nas antecâ-
maras interna (grau B) e externa (grau C) e classe inter-
mediária nos vestiários (grau C) e adotando-se 5 Pa na 
circulação (grau D), diferença de 15 Pa a cada mudança 
de classe e 8 Pa para ambientes de mesma classe, terí-
amos pressões estáticas internas relativas, conforme as 
representadas na figura 8, a seguir:

Figura 8 – Vestiários de Compartimento Quádruplo

se considerarmos uma área de envase asséptico 
onde a recravação ocorre no mesmo ambiente, haveria 
uma passagem de esteira para a área de embalagem 
e um túnel de despirogenização no lado da entrada de 
frascos (sala de lavagem).

Como na área de embalagem não se executa ne-
nhum processo que requeira BPF, sua pressão relativa 
não seria controlada, devendo, no entanto, ser mantida 
próxima da atmosférica, para evitar afetar os demais 
processos da fábrica.

Isso significa que haverá um diferencial de pressão 
de 58 Pa sobre a abertura da esteira de passagem de 
frascos, contaminando-a continuamente com os produ-
tos que estão sendo envasados.

A solução óbvia para contenção do problema está 
descrita no próximo item.

Vestiário de Compartimento 
Quádruplo com Cascata 

Modificada

Existem duas possibilidade de contenção que podem 
ser aplicadas:

Vestiário de compartimento quádruplo com ante-
câmara interna tipo Bolha

Nesta versão, a antecâmara interna possuirá pres-
são positiva tanto em relação ao processo quanto aos 
vestiários, promovendo contenção de particulado oriun-
do do processo e, ao mesmo tempo protegendo ambos 
os vestiários e a circulação.

Considerando-se as mesmas classificações e dife-
renciais do exemplo anterior, teríamos pressões estáti-
cas internas relativas, conforme representadas na figura 
9, a seguir:

Figura 9 – Vestiários de Compartimento Quádruplo 
com antecâmara interna do tipo “Bolha”
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Cabe observar que agora a antecâmara interna 
deve possuir o mesmo grau de limpeza do processo, 
para que não se torne uma fonte de contaminação 
para este.

Como os processos assépticos devem ocorrer 
em ambiente grau A (fluxo unidirecional) cercado 
por ambiente grau B, a antecâmara interna também 
deverá ter grau de limpeza B.

Do ponto de vista da concentração por partículas 
totais não existiriam grandes problemas. Usualmen-
te um acréscimo no número de recirculações já sa-
tisfaz esta condição.

O problema geralmente ocorre do ponto de vista 
microbiológico, que requer ao menos uma redução 
logarítmica para ser minimamente eficaz, ou seja 
aumento mínimo de dez vezes no número de recircu-
lações, o que conduzirá à utilização de vazões equi-
valentes à de um fluxo unidirecional na antecâmara 
(≥300 recirculações por hora), porém não sendo 
requerida unidirecionalidade ou quaisquer perfis de 
velocidades.

Como esta antecâmara será muito pequena, isto 
não será um problema significativo.

Ainda se deve levar em consideração a conta-
minação carreada nas vestimentas do colaborador, 
que irão passar pela antecâmara interna e ficarão no 
vestiário de saída, que requer menor classe de lim-
peza e estará ainda mais suscetível à contaminação 
dos trajes durante o processamento asséptico.

Adicionalmente, como a paramentação é feita em 
um vestiário de classe inferior à da sala asséptica, 
procedimentos ou paramentações adicionais podem 
ser necessárias na antecâmara interna, as quais 
poderiam ser afetadas pela passagem de pessoal 
paramentado oriundo da sala de processamento as-
séptico, porém, não havendo simultaneidade de ope-
rações, isto costuma ser rapidamente diluído pela 
grande vazão de ar insuflada na antecâmara interna.

Cabe notar a significativa redução na pressão 
interna da sala asséptica o que facilita sua manu-
tenção e diminui o tamanho de seus vazamentos 
através das demais frestas do ambiente, bem como 
a contaminação na sala de embalagem.
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Vestiário de Compartimento Quádruplo com ante-
câmara interna tipo “Ralo”

Nesta versão, a antecâmara interna possuirá pres-
são inferior às dos vestiários e do processo, promoven-
do contenção de particulado oriundo do processo e, 
ao mesmo tempo protegendo ambos os vestiários e a 
circulação.

Considerando-se as mesmas classificações e dife-
renciais do exemplo anterior, teríamos pressões estáti-
cas internas relativas, conforme representadas na figura 
10, a seguir:

Figura 10 – Vestiários de Compartimento Quádruplo 
com antecâmara interna do tipo “Ralo”

Considerando-se que a antecâmara interna deve, 
em repouso, possuir o mesmo grau de limpeza do pro-
cesso e que agora recebe ar de ambos os vestiários, 
cuidados adicionais devem ser tomados de forma que 
os vestiários não forneçam contaminação significati-
va para a antecâmara interna, uma vez que possuem 
grau de limpeza inferior.

Neste sentido, deve se lançar mão de boas práti-
cas de engenharia (BPE) tais como:

• Instalação do retorno dos vestiários próximos 
à antecâmara externa, de forma que o particulado 
acrescentado ao ar insuflado (ar limpo) seja carregado 
para longe da porta da antecâmara interna.

• Instalação de filtros terminais muito próximos à 
porta da antecâmara interna, os quais devem promo-
ver escoamento vertical simples, sem quaisquer ele-
mentos de difusão que causem aumento significativo 
da turbulência, facilitando a decantação das partículas 
maiores e funcionando como se houvesse um fluxo 

unidirecional instalado na face da porta voltada para 
o vestiário.

• Captação do retorno da antecâmara interna 
(limpa) próximo às portas dos vestiários, de forma 
que quaisquer contaminantes oriundos destas sejam 
rapidamente removidos, minimizando seu efeito no 
ambiente mais limpo.

Da mesma forma que no caso anterior, a manu-
tenção do grau de limpeza, tanto do ponto de vista 
de partículas totais como de viáveis, irá requerer a 
adoção de vazões bastante elevadas, semelhantes à 
de um fluxo unidirecional, porém não sendo requerida 
unidirecionalidade ou quaisquer perfis de velocidades.

De forma semelhante, cuidados precisam ser to-
mados com relação à necessidade de paramentações 
adicionais na antecâmara interna, uma vez que esta 
volta a receber particulado oriundo do processo.

Os Procedimentos Operacionais Padrão (POPs) 
devem, por exemplo, prever a armazenagem das para-
mentações finais em armário localizado no lado limpo 
do vestiário de entrada, seu ingresso na antecâmara 
interna juntamente com o colaborador e a abertura de 
suas embalagens após aspersão com saneantes ou 
álcool somente dentro da antecâmara interna, além de 
impedir o egresso antes do tempo de recuperação da 
antecâmara interna determinado no ensaio de recu-
peração.

Vestiário de Compartimento Quádruplo para 
contenção biológica / química

Nesta versão, a circulação possui a maior pressão 
estática relativa do sistema e funcionará como “air 
lock” positivo do sistema.

A antecâmara externa possui pressão inferior à da 
circulação e superior à de ambos os vestiários (casca-
ta invertida), protegendo a circulação.

A antecâmara interna possuirá pressão inferior 
às do vestiário de entrada e do processo e superior 
à do vestiário de saída, promovendo contenção de 
particulado oriundo do processo e, ao mesmo tempo 
protegendo o vestiário de entrada.

O vestiário de saída será o “air lock” negativo do 
sistema e promoverá a captação tanto dos contami-
nantes carreados pelas vestimentas, quanto a conten-
ção final dos contaminantes oriundo do processo. 

Isso evitará tornar a pressão relativa do processo 
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excessivamente negativa, minimizando a entrada de 
contaminantes pelas diversas frestas, ao mesmo tem-
po que protege a circulação comum e as vestimentas 
limpas.

Considerando-se a antecâmara interna e o processo 
como grau B, e os vestiários, a antecâmara externa e a 
circulação como grau C, além dos diferenciais de pres-
são indicados anteriormente, teríamos uma cascata de 
pressões, conforme o exemplo da figura 11, a seguir:

Figura 11 – Vestiários de Compartimento Quádruplo com 
antecâmara interna e vestiário de saída do tipo Ralo

As mesmas considerações relativas às BPE e aos 
POPs do exemplo anterior, devem ser levadas em con-
sideração.

Adicionalmente, como o ar da circulação infiltrará as 
áreas contidas através de quaisquer frestas entre os am-
bientes, a circulação deverá ter classificação melhorada, 
de forma a não se constituir em fonte de contaminação 
para os demais processos.

Cabe observar que este formato de contenção pro-
duzirá um grande diferencial de pressão entre o vestiário 
de saída e antecâmara externa, devendo-se certificar de 
que este não exceda os limites recomendados pelos re-
gulamentos do Corpo de Bombeiros ou pelas recomen-
dações de Segurança do Trabalho. Se necessário, deve 
ser considerada uma 5ª antecâmara para minimizar os 
diferenciais.

Além da antecâmara interna, também deve ser pre-
vista exaustão do vestiário de saída e da área de pro-
cesso, dotada das mesmas contenções e dispositivos de 
troca segura requeridas na sala de processo.

Considerações finais

Embora isso tenha se tornado controverso atual-
mente, pois nem os regulamentos específicos, nem 
as normas (nacionais e internacionais) são claras a 
este respeito, as antecâmaras, incluindo os vestiários, 
são áreas de transição e servem para tornar gradual 
o acesso e egresso de pessoal e material das salas 
limpas de processamento.

Isso significa que os diferenciais de pressão que re-
almente precisam ser mantidos, independentemente das 
transições das classes ao longo da(s) antecâmara(s), é 
aquele entre a sala de processamento e a circulação 
comum.

Tal como indicado na nota do exemplo de antecâ-
mara tipo “Cascata” da figura 19, da WHO – TRS 961, 
Annex 5, item 4.7.11:

“Na maioria dos casos, a pressão interna do “air lock” 
(no caso, da antecâmara) não é crítico. A diferença de 
pressão entre seus dois lados externos (no caso, circula-
ção e processo) é o critério importante”.
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Em outras palavras, não é necessário controlar o 
diferencial de pressão de cada estágio, quando se utili-
zam câmaras de múltiplo compartimento. Nem mesmo é 
necessário controlar a diferença de pressão com relação 
à própria antecâmara, bastando garantir que o sentido 
de fluxo determinado pelos diferenciais de pressão do 
projeto estejam corretos.

Portanto, é possível nestes casos, se desconside-
rar as modificações de classe na escolha dos diferen-
ciais, pois tratam-se apenas de uma metodologia para 
tornar a transição gradual e, mesmo assim, se obter 
um diferencial grande o suficiente para proteger as sa-
las de processamento asséptico com relação aos am-
bientes adjacentes, desde que esta ainda mantenha o 
diferencial necessário com relação à sala adjacente 
de maior (ou menor, em caso de contenção) pressão 
relativa.

Antecâmaras e vestiários não são ambientes desti-
nados à ocupação permanente, sendo seu estado ocu-
pacional normal a condição “em repouso” e, portanto, 
geralmente não constituem problemas aos processos.

Associado ao fato de sua ocupação não ser per-
manente, com os devidos cuidados, podem-se utilizar 
lâmpadas germicidas nas antecâmaras internas, acio-
nadas diretamente pelos usuários, durante os períodos 
de processamento ou nas paradas do processo, para 
auxiliar na manutenção da concentração de viáveis. 
Recomenda-se a utilização de sensores de presença e 
temporizadores após abertura das portas, para impedir 
seu acionamento inadvertido durante a ocupação do 
ambiente. 

Cabe indicar que deve ser considerada a radiação 
UVc na escolha dos materiais de construção empregados 
no interior destas antecâmaras, uma vez que este poderá 
causar rápida degradação aos acabamentos superficiais 
que não estiverem adequadamente protegidos, podendo 
acarretar em trincas, mudanças de coloração, desgaste 
prematuro, dentre outros efeitos indesejáveis.

Adicionalmente, devido a seu tamanho geralmente 
diminuto, o simples ingresso do qualificador nas antecâ-
maras (ou vestiários), para realizar amostragens de ar 
para contagem de partículas totais ou viáveis, já pode 
ser suficiente para alterar o resultado destas medições.

Recomenda-se que os técnicos introduzam seus 
instrumentos nas salas, programem um retardo em seu 
instrumento, suficiente para a recuperação da classe e 

efetuem as coletas das amostras com a presença so-
mente dos instrumentos.

A grande maioria dos vestiários de acesso / egresso 
das salas de envase asséptico mal permitem a realiza-
ção de amostragens no estado ocupacional “em opera-
ção”, pois não haveria como posicionar corretamente 
as sondas.

Por outro lado, a própria existência nos regulamen-
tos nacionais e internacionais de antecâmaras do tipo 
“bolha”, já indicam que nem sempre é possível que o es-
coamento do ar se dê no sentido das áreas mais limpas 
para as menos limpas.

Normalmente negligenciada, devido aos altos dife-
rencias de pressão entre as salas de envase / recravação 
asséptica e salas de embalagem, deveria ser prevista 
uma antecâmara ou caixa de passagem (pass through), 
pressurizada de forma a minimizar os vazamentos (in-
filtrações no caso de necessidade de contenção) entre 
estes ambientes, evitando riscos para o processo ou 
contaminação da área de embalagem pelo particulado 
oriundo do processo.

Dificilmente existirá um problema totalmente sem 
solução por parte da boa engenharia. Mas sempre ca-
berá aos times de engenharia, qualificação e garantia 
da qualidade avaliar os riscos inerentes ao seu tipo de 
processo e encontrar as soluções mais adequadas aos 
seus processos, utilizando-se de BPEs tais como as 
anteriormente citadas ou outras oriundas de sua própria 
expertise, sempre associando estas à POPs adequadas 
para cada situação e em acordo com as regulamenta-
ções específicas às quais se submete.

Fontes de consulta

•	 WHO – TRS 937, Annex 2
•	 WHO – TRS 961, Annex 5
•	 EudraLex – EC GMP, Annex 1
•	� FDA - Guidance for Industry - Sterile Drug Pro-

ducts  Produced by Aseptic Processing Current 
Good Manufacturing Practice

•	 NBR / ISO – 14644 – Parte 4
•	 ANVISA RDC 17: 2010
•	� Artigo “Projeto básico de salas limpas – Parte 1”, 

publicado na edição nº 54 da Revista SBCC, em 
Set/2011
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Descontaminação de componentes 
ópticos antes do estudo de 
contaminação orgânica e o impacto 
sobre o desempenho dos mesmos

Resumo

A vida útil dos componentes ópticos, submetidos à 
altas fluências de laser é diminuída em ambiente com 
contaminação biológica. Para evitar a presença de mo-
léculas críticas no ambiente Megajoule Laser (LMJ), um 
novo programa mais abrangente começa usando um 
extrator térmico de Microcâmara qualificado (M-CTE250 
Markes International) para controle de contaminação 
de componentes ópticos. A principal dificuldade no de-
senvolvimento de um processo de contaminação é a 
não reprodutibilidade dos níveis iniciais de limpeza dos 
componentes ópticos. Para reduzir este problema, uma 
técnica específica de limpeza foi testada em revestimen-
to sol-gel antirreflexo. Os primeiros resultados mostram 
que a dessorção térmica pode ser usada para criar um 
estado limpo de referência.

Palavras-chave: descontaminação, contaminação 
biológica, componentes ópticos.

1. Introdução

O “Commissariat à l’Energie Atomique et aux 
Energies Alternatives” (CEA) atualmente está cons-
truindo a MegaJoule Laser (LMJ) [1], um equipamento 
de fusão a feixe de raios laser. Este equipamento de 

fusão a laser de alta potência, similar ao National Igni-
tion Facility nos Estados Unidos [2], vai entregar uma 
energia total de mais de um MJ no comprimento de 
onda de 351nm. O  “Ligne d’Intégration Laser” (LIL) 
[3], um protótipo do futuro LMJ, destina-se a validar 
as escolhas tecnológicas para o futuro LMJ e é nosso 
objeto de trabalho.

Quando submetidos a altas fluências, os diferen-
tes componentes ópticos usados para transmitir o 
feixe após a conversão de frequência, podem apre-
sentar danos localizados que limitam drasticamente 
seu tempo de vida útil [4]. A contaminação molecu-
lar pode ser responsável pelos danos de laser UV 
destes elementos. De fato, muitos estudos provaram 
uma degradação das performances de componentes 
ópticos devido a contaminações biológicas, como a 
redução da transmissão [5, 6] ou em algumas con-
dições críticas a autodestruição dos componentes 
ópticos. [7, 8, 9]. 

É possível reduzir os efeitos negativos de tais con-
taminações, identificando e controlando suas fontes: 
poluição atmosférica, fuga de ar de plásticos ou selos 
ou materiais de embalagem durante o armazenamen-
to de componentes ópticos, por exemplo. Nossas 
últimas investigações sobre contaminação biológica 
no LIL determinaram dois ambientes críticos: o ar-
mazenamento de componentes ópticos e o próprio 
ambiente do laser. O polipropileno usado atualmente 

Por I. Tovena-Pecault,  
B. Mangote, J. Néauport

Tradução: Heloisa Meirelles Costa

Revisão: Miguel Ferreirós

Contato: isabelle.tovena-pecault@cea.fr



46

ARTIGO TÉCNICO

para a embalagem dos componentes ópticos parece 
limitar a performance de vida útil de componentes óp-
ticos [10]. Quanto ao ambiente de laser em operação, 
os resultados da análise atmosférica revelaram uma 
grande escala de compostos orgânicos críticos como 
aromáticos, derivados de siloxano e ftalatos [11].

Com o objetivo de evitar a presença de tais mo-
léculas no ambiente LMJ, um novo programa mais 
abrangente foi iniciado usando um extrator térmico 
de microcâmara qualificada (M-CTE250 Markes In-
ternational) para contaminações de controlados de 
componentes ópticos.

O componente óptico e um contaminante poten-
cial são colocados dentro de uma micro-câmara en-
tão aquecida até 50°C. Depois disso, a transmissão 
ou a reflexão e o dano limiar causado pelo laser no 
componente óptico contaminado é investigado. O ob-
jetivo é a identificação da relação entre a natureza 
do contaminante, as quantidades e a diminuição do 
desempenho óptico.

Figura 1: Micro-câmara/Extrator Térmico (a) e exemplo 
de frasco de amostragem da micro-câmara (b)

Para fazer isso, a quantidade de compostos adsor-
vidos na superfície óptica pode ser determinada por 
comparação nas mesmas condições entre as quanti-
dades de compostos gasosos liberados somente pelo 
revestimento do componente óptico, pelo contaminante 
sozinho e para ambos.

A principal dificuldade no desenvolvimento de um pro-
cedimento consistente de qualificação é a não reproduti-
bilidade dos níveis iniciais de limpeza dos componentes 
ópticos. Esta variabilidade pode surgir de diferentes con-
dições de produção ou embalagem, do período de tempo 
entre testes e pode levar a resultados inconsistentes. 

Propomos aqui reduzir este problema através de uma 
sistemática otimizada de limpeza de amostras de com-
ponentes ópticos antes do estudo do controle de conta-
minação a fim de obter o mesmo estado de referência. 
Um procedimento de limpeza específico foi desenvolvido 
em revestimentos sol-gel antirreflexo com esse objetivo

2. Materiais e método

O método consiste na realização de uma dessorção 
térmica do revestimento do componente óptico. A alta 
temperatura permite a dessorção dos diferentes com-
postos presos à superfície ou no corpo dos revestimen-
tos antireflexivos, como os ftalatos, siloxanos ou espé-
cies aromáticas que são potencialmente críticas para a 
resistência contra os danos do laser.

Depois disso, um estado de limpeza é esperado. A 
dessorção térmica é realizada em um extrator térmico qua-
lificado de microcâmara (M-CTE250 Markes International).

a b



47
Set/Out - 2014 - SBCC

O M-CTE250 é uma ferramenta de controle de 
qualidade para a seleção dos níveis de compostos or-
gânicos voláteis e semivoláteis (VOCs e SVOCs) sain-
do de produtos e matérias-primas. O sistema consiste 
em quatro microcâmaras operando entre a temperatu-
ra ambiente e um máximo de 250ºC (conforme figura 
1(a)). Tubos adsorventes condicionados estão ligados 
a cada micro-câmara e um fluxo de ar é passado ao 
longo de todas as quatro câmaras simultaneamente. 
Componentes ópticos para testes de emissões em 
massa são colocados diretamente em recipientes de 
amostra para microcâmara (conforme figura 1 (b)). Du-
rante os testes de emissão em massa, o ar limpo pas-
sa ao redor de toda a amostra com produtos químicos 
orgânicos sendo varridos da câmara e coletado em tu-
bos de adsorvente acoplados. O protocolo de limpeza 
consiste em realizar sucessivamente três dessorções 
térmicas de 2 horas cada uma a 150, 200 e 250°C. 
Após a coleta da amostra, vapores capturados são 
termicamente desadsorvidos e analisados por cro-
matografia em fase gasosa (GC) juntamente com es-
pectrometria de massa (MS) Turbomass-Clarus 500, 
Perkin Elmer. A quantificação é expressa em ng.cm-2, 
dependendo do tamanho característico da amostra. 
O conjunto TD-GC-MS é calibrado pelo método de 
calibração externa contra um composto de referência 
chamado hexadecano (C16H34, número de registro do 
CAS: 544-76-3), o que significa que as massas e as 
concentrações dos compostos gasosos liberados são 
expressas em equivalentes de hexadecano. A partir 
do cromatograma, é possível determinar a quantidade 
total de gases liberados pelo componente através da 
área total dos picos acima da linha de base.

3. Resultados

Os resultados da análise de TD/GC-MS estão re-
sumidos na tabela 1. As moléculas analisadas foram 
reunidas em 4 famílias de compostos: compostos oxi-
genados, alcanos e alcenos, ftalatos e siloxanos. As 
concentrações reportadas na tabela correspondem à 
soma da massa gasosa gerada durante as três des-
sorções térmicas para cada espécie. A análise gasosa 
de dois revestimentos de sol-gel coloca em evidência 
disparidades importantes, apesar da mesma origem. 

Assim as duas amostras apresentam estados iniciais 
diferentes. Estes resultados confirmam a necessidade 
de realizar a melhor limpeza do componente óptico an-
tes de teste de contaminação.

A figura 2 representa a evolução da porcentagem 
relativa do total de massa gasosa do composto quan-
tificado para as três temperaturas. A porcentagem rela-
tiva é determinada pela relação entre a massa gasosa 
liberada à temperatura T (150, 200 e 250°C) para cada 
espécie e a soma dos compostos quantificados após as 
três dessorções térmicas. Como podemos ver a porcen-
tagem relativa é inferior a 5% após a terceira dessorção 
térmica. A maior parte dos contaminantes superficiais é 
liberada da superfície por esse procedimento, assim o 
estado de limpeza da amostra é obtido. 

Para confirmar a eficiência do método de limpeza 
por dessorção térmica,  uma análise do componente 
residual presente no componente óptico é realizada 
pelo Secondary Ion Mass Spectrometry junto com um 
analisador de massa Time of Flight (TOF-SIMS). Íons 
primários (Bi3

+) com energia de 25keV são produzidas 
por uma fonte pulsada e enviados a uma  superfície de 
revestimento óptico que são focalizados e acelerados 
dentro do tempo de voo da massa.

Figura 2: Evolução dos percentuais relativos do total 
de massa desgaseificada do composto quantificado em 
função da temperatura para a amostra 2 .

Os espectros de massas obtidos representam a inten-
sidade de íons secundários em função de suas massas. 
Três áreas de 200x200 μm2 são utilizadas para a aquisi-
ção de cada tipo de íon (íons positivos e negativos). Três 
áreas de análise por polaridade foram realizadas (três es-
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pectros íons positivos e íons negativos). As intensidades 
dos picos mais significativos foram resumidas na tabela 2.

Esses valores correspondem às intensidades médias, 
normalizadas pela emissão total de íons secundários, 
obtidos sobre os três pontos de análises (três espectros 
para íons positivos e para íons negativos). O desvio pa-
drão permite avaliar a dispersão das análises dentro de 
cada amostra. Somente a avaliação de resultados sobre 
o mesmo íon pode ser comparado e representa uma ten-
dência porque TOF SIMS é um método semiquantitativo.

Para as duas amostras, a análise molecular de íons 
positivos e negativos coloca em evidência a fragmentação 
do substrato (SiwHyOz

-). Igualmente, notamos a presença 
de ftalatos, compostos orgânicos oxigenados ou nitroge-
nados e de espécies inorgânicas (alcanos, sulfatos, fos-
fatos, flúor e cloro), como confirmado pela análise TD/
GC-MS. Se compararmos a amostra 1 e 2 após as três 
termo-dessorções, as intensidades de amostras de cada 

íon têm a mesma magnitude. Um estado de referência é 
obtido apesar de diferentes estados iniciais de contami-
nação. Consequentemente a dessorção térmica pode ser 
considerada como uma boa técnica de descontaminação 
pelo revestimento do sol-gel. Uma parte importante da con-
taminação é removida. No entanto, é necessário estudar o 
impacto desse método de limpeza sobre os desempenhos 
dos componentes ópticos tais como o dano limiar do laser.

4. Conclusão

Para evitar o risco de contaminação biológica de com-
ponentes ópticos LMJ, um novo programa, usando um 
Micro-câmara/Extrator Térmico qualificado, é iniciado. A 
não reprodutibilidade de níveis iniciais de limpeza de com-
ponentes ópticos, confirmado pela análise de TD/GC-MS, 
mostra a necessária descontaminação dos componentes 

Sample 1 after TD/GC-MS Sample 2 after TD/GC-MS

Mean SD Mean SD

CxHy
+ 20 740 31 23 530 143

Aromatic 1 783 8 1 411 13

CxHyO+ 4 776 32 4 675 20

CxHyN+ 296 3 396 4

Fatty acids 0 0 1 0

SiwHyOz
– 15 984 25 14 806 16

Tabela 2: Resultados da Análise de TOF/SIMS no Revestimento de Sol-gel antirreflexo

Tabela 1: Quantidade desgaseificada de 2 revestimentos sol-gel antirreflexo após 3 dessorções térmicas

Revestimento Sol-gel antirreflexo 
Amostra 1

Revestimento Sol-gel antirreflexo
Amostra 2

Famílias de Compostos
Concentração
em ng/cm2

% relativa do 
total de massa 
desgaseificada

Concentração
em ng/cm2

% relativa do 
total de massa 
desgaseificada

Oxigenados 146,048 45,3% 53,28 7,2%

Alcanes e Alcenos 1,777 0,6% 13,85 1,9%

Ftalatos 67,338 20,9% 610,07 81,9%

Silanos / siloxanos 0,267 0,1% 0,00 0,0%

Soma das quantidades de 
compostos

215,429 66,8% 677,21 90,9%

Total desgaseificação da 
amostra

322,509 744,72



ópticos antes do teste de contaminação intencional. Com 
este objetivo em vista, um método específico de limpe-
za é testado em revestimentos antirreflexivo sol-gel. A 
técnica de termo dessorção é eficiente para obter um 
estado inicial de referência, como indicado pela análise 
de TOF-SIMS. Teste de danos por laser e medições de 
transmissão são necessárias para confirmar o interesse 
deste método para preparação de amostras.
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