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Associagoes de antecamaras

Quando se deseja proteger areas criticas como as
areas de processamento e envase asséptico ou em areas
que requerem contengao quimica, biolégica ou radiolégi-
ca, recomenda-se a utilizagdo de antecamaras com dois,
trés e até quatro compartimentos, associando-se (ou nao)
os tipos “Invertido”, “Bolha” e/ou “Cascata” para se confe-
rir as necessarias contengdes, tal como veremos a seguir:

Antecamara tipo duplo compartimento
(associagao Bolha e Cascata)

Sao frequentemente utilizadas em areas com requi-
sitos de contencdo quimica ou bioldgica, onde o meio-
-ambiente a comunidade local e todos os demais am-
bientes adjacentes precisam ser protegidos com relagcao
ao particulado gerado na sala de processo. O que pode
ou ndo ser exigido por marcos regulatérios, conforme a
figura 5, a seguir:
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Figura b — Antecamara tipo Duplo Compartimento

Por J. Fernando B. Britto

Devido a possibilidade de ocorrerem eventuais mi-
gragOes de contaminagdes para a circulagdo em fungéo
de falhas na execugdo dos procedimentos de descon-
taminagéo ou dos sistemas de protegéo, é recomenda-
do proteger a circulagdo, bem como os ambientes de
contengdo complementares, por meio de suas proprias
antecamaras e vestiarios.

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

Como ocorrerao infiltragdes por quaisquer frestas exis-
tentes nas salas com pressao 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 biolégicos.

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

Uma vez que nao existe sistema com 100% de efi-
ciéncia de filtragem ou descontaminacéo, atualmente
se discute se é recomendado que o ar captado em tais
ambientes realmente seja descarregado na atmosfera,
pois, a penetragdo (ou ineficiéncia dos dispositivos),
durante longos periodos de tempo, pode constituir em
deposicao gradual e consequentes danos ambientais na
regido circunvizinha ao ponto de descarga.
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Adicionalmente, para pessoas sensibilizadas, quais-
quer concentragdes residuais as quais sejam expostas
podem resultar em reagdes severas e, até mesmo, fatais.

Vestiario de Compartimento Triplo

Sao frequentemente utilizados para acesso / egresso
de pessoal a areas de processamento ou envase as-
séptico, seguindo uma recomendacao indicada no item
D.2.4 Vestiarios 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 ndo sejam reutilizadas
apos a saida dos colaboradores, garantindo a integrida-
de dos lotes subsequentes a serem processados, con-
forme apresentado na figura 6, a seguir:
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Figura 6 — Vestiarios de Triplo Compartimento

Embora esta estratégia realmente alcance seus obje-
tivos primarios, simplesmente prover rotas independen-
tes de entrada e saida ainda exp6e as embalagens das
vestimentas limpas no interior do vestiario de entrada
ao particulado oriundo do processo asséptico e, como
o lote seguinte pode sequer ser do mesmo produto, a
vestimenta podera estar igualmente contaminada.

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

Contudo, contrariando-se o que se é desejavel com
relagdo ao BPF, onde as portas deveriam se fechar no
sentido do escoamento do ar (da maior presséo para a
menor), os regulamentos do Corpo de Bombeiros € as re-
comendacbes de Seguranga do Trabalho terdo precedén-
cia e as portas SEMPRE dever&o abrir no sentido da fuga,
independentemente de quaisquer outras consideragdes.
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Produtos sempre poderéo ser refeitos ou substitui-
dos, vidas humanas nao!

Adicionalmente, abrirem-se portas em direcdo a
area de processo asséptico, significaria movimentar o
ar e seu conteudo em diregao a este, podendo quebrar
momentaneamente a integridade da area e introduzir
contaminagdes ao processo.

Por estas razoes, se recomenda atualmente a uti-
lizacdo de vestiarios de cadmara quéadrupla, conforme
veremos a seguir:

Vestiario de Compartimento Quadruplo

S&o uma versdo mais moderna e segura de seu
antecessor (de camara tripla), e também destinam-se
a prover acesso / egresso de pessoal a areas de pro-
cessamento ou envase asséptico, porém contam com
antecamaras de internas e externas, protegendo agora
ambos os vestidrios.

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

A figura 7, a seguir, representa a inclusdo de uma
antecamara adicional, no lado interno, junto a sala de
processamento, geralmente designada como Anteca-
mara Limpa:
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Figura 7 — Vestiarios de Compartimento Quadruplo

—

Cabe observar agora que, seguindo-se o preceito de
que o escoamento devido a casca de pressoées, s6 pode
ocorrer partindo do lado mais limpo (processo) para o
menos limpo (circulagdo), ocorrerdo uma série de pro-
blemas adicionais.
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Mesmo que o processo realmente seja asséptico (ou
muito préximo disso), um processo de envase jamais po-
dera ser considerado limpo, pois ocorre atomizagao de
produto nos bicos de envase, adicionando particulado
na area de envase.

Embora o particulado gerado durante o processo néo
constitua contaminante para si proprio, podera ser con-
taminante para todas as demais salas adjacentes.

Deste modo, utilizando-se uma estratégia de conten-
¢ao do tipo “Cascata”, certamente ocorrera vazamento de
produto para a circulagdo através dos vestiarios e suas
antecamaras, ndo importando quantas existam, pois cada
estagio transferira parte de seu ar para o estagio seguinte.

Adicionalmente, considerando-se que ocorrera uma
mudanga gradual de classes de limpeza em cada ante-
camara e que as antecamaras devem ter, em repouso, a
mesma classe dos ambientes aos quais proverao aces-
so / egresso, entdo uma nova antecamara aumentaria
ainda mais a pressao estatica relativa da sala de onde
ocorre o processamento ou envase asséptico.

Considerando-se mudangas de classe nas anteca-
maras interna (grau B) e externa (grau C) e classe inter-
mediaria nos vestiarios (grau C) e adotando-se 5 Pa na
circulagéo (grau D), diferenga de 15 Pa a cada mudanga
de classe e 8 Pa para ambientes de mesma classe, teri-
amos pressoes estaticas internas relativas, conforme as
representadas na figura 8, a seguir:
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Figura 8 — Vestiarios de Compartimento Quadruplo

se considerarmos uma area de envase asseéptico
onde a recravagao ocorre no mesmo ambiente, haveria
uma passagem de esteira para a area de embalagem
e um tunel de despirogenizacao no lado da entrada de
frascos (sala de lavagem).

Como na area de embalagem nado se executa ne-
nhum processo que requeira BPF, sua presséo relativa
nao seria controlada, devendo, no entanto, ser mantida
préxima da atmosférica, para evitar afetar os demais
processos da fabrica.

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

A solugdo obvia para contengao do problema esta
descrita no préximo item.

|
Vestiario de Compartimento
Quadruplo com Cascata
Modificada

Existem duas possibilidade de contengédo que podem
ser aplicadas:

Vestiario de compartimento quadruplo com ante-
camara interna tipo Bolha

Nesta verséo, a antecamara interna possuira pres-
sao positiva tanto em relagdo ao processo quanto aos
vestiarios, promovendo contengéo de particulado oriun-
do do processo e, ao mesmo tempo protegendo ambos
os vestiarios e a circulagao.

Considerando-se as mesmas classificagbes e dife-
renciais do exemplo anterior, teriamos pressdes estati-
cas internas relativas, conforme representadas na figura
9, a seguir:
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Figura 9 — Vestiarios de Compartimento Quadruplo

com antecamara interna do tipo “Bolha”
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Cabe observar que agora a antecamara interna
deve possuir o mesmo grau de limpeza do processo,
para que nao se torne uma fonte de contaminagao
para este.

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

Do ponto de vista da concentracéo por particulas
totais n&o existiriam grandes problemas. Usualmen-
te um acréscimo no numero de recirculagdes ja sa-
tisfaz esta condigao.

O problema geralmente ocorre do ponto de vista
microbioldgico, que requer ao menos uma redugao
logaritmica para ser minimamente eficaz, ou seja
aumento minimo de dez vezes no numero de recircu-
lagbes, o que conduzira a utilizagao de vazdes equi-
valentes a de um fluxo unidirecional na antecadmara
(=300 recirculagdes por hora), porém ndo sendo
requerida unidirecionalidade ou quaisquer perfis de
velocidades.

Como esta antecamara sera muito pequena, isto
ndo sera um problema significativo.

Ainda se deve levar em consideragdo a conta-
minacéo carreada nas vestimentas do colaborador,
que irdo passar pela antecamara interna e ficardo no
vestiario de saida, que requer menor classe de lim-
peza e estara ainda mais suscetivel a contaminagao
dos trajes durante o processamento asséptico.

Adicionalmente, como a paramentagao é feita em
um vestiario de classe inferior a da sala asséptica,
procedimentos ou paramentagdes adicionais podem
ser necessarias na antecamara interna, as quais
poderiam ser afetadas pela passagem de pessoal
paramentado oriundo da sala de processamento as-
séptico, porém, ndo havendo simultaneidade de ope-
ragdes, isto costuma ser rapidamente diluido pela
grande vazao de ar insuflada na antecamara interna.

Cabe notar a significativa redugdo na pressao
interna da sala asséptica o que facilita sua manu-
tencdo e diminui o tamanho de seus vazamentos
através das demais frestas do ambiente, bem como
a contaminacgé&o na sala de embalagem.
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Vestiario de Compartimento Quadruplo com ante-
camara interna tipo “Ralo”

Nesta versdo, a antecamara interna possuira pres-
sao inferior as dos vestiarios e do processo, promoven-
do contencédo de particulado oriundo do processo e,
ao mesmo tempo protegendo ambos os vestiarios e a
circulagao.

Considerando-se as mesmas classificagdes e dife-
renciais do exemplo anterior, teriamos pressdes estati-
cas internas relativas, conforme representadas na figura
10, a seguir:
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Figura 10 — Vestiarios de Compartimento Quadruplo
com antecamara interna do tipo “Ralo”

Considerando-se que a antecamara interna deve,
em repouso, possuir o mesmo grau de limpeza do pro-
cesso e que agora recebe ar de ambos os vestiarios,
cuidados adicionais devem ser tomados de forma que
os vestiarios ndo fornegam contaminacao significati-
va para a antecamara interna, uma vez que possuem
grau de limpeza inferior.

Neste sentido, deve se langar méo de boas prati-
cas de engenharia (BPE) tais como:

* Instalagdo do retorno dos vestiarios proximos
a antecamara externa, de forma que o particulado
acrescentado ao ar insuflado (ar limpo) seja carregado
para longe da porta da antecdmara interna.

* Instalagao de filtros terminais muito préximos a
porta da antecamara interna, os quais devem promo-
ver escoamento vertical simples, sem quaisquer ele-
mentos de difusdo que causem aumento significativo
da turbuléncia, facilitando a decantacao das particulas
maiores e funcionando como se houvesse um fluxo

unidirecional instalado na face da porta voltada para
o vestiario.

» Captagdo do retorno da antecamara interna
(limpa) proximo as portas dos vestiarios, 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-
tencdo do grau de limpeza, tanto do ponto de vista
de particulas totais como de viaveis, ira requerer a
adocao de vazdes bastante elevadas, semelhantes a
de um fluxo unidirecional, porém nao sendo requerida
unidirecionalidade ou quaisquer perfis de velocidades.

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

Os Procedimentos Operacionais Padrdo (POPs)
devem, por exemplo, prever a armazenagem das para-
mentagdes finais em armario localizado no lado limpo
do vestiario de entrada, seu ingresso na antecadmara
interna juntamente com o colaborador e a abertura de
suas embalagens apds aspersdo com saneantes ou
alcool somente dentro da antecamara interna, além de
impedir o egresso antes do tempo de recuperacédo da
antecamara interna determinado no ensaio de recu-
peracéo.

Vestiario de Compartimento Quadruplo para
contencao biolégica / quimica

Nesta versao, a circulagao possui a maior pressao
estatica relativa do sistema e funcionara como “air
lock” positivo do sistema.

A antecamara externa possui pressao inferior a da
circulagao e superior a de ambos os vestiarios (casca-
ta invertida), protegendo a circulagéo.

A antecamara interna possuira pressao inferior
as do vestiario de entrada e do processo e superior
a do vestiario de saida, promovendo contengdo de
particulado oriundo do processo e, ao mesmo tempo
protegendo o vestiario de entrada.

O vestiario de saida sera o “air lock” negativo do
sistema e promovera a captagéo tanto dos contami-
nantes carreados pelas vestimentas, quanto a conten-
¢éo final dos contaminantes oriundo do processo.

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

Considerando-se a antecamara interna e o processo
como grau B, e os vestidrios, a antecAmara externa e a
circulagdo como grau C, além dos diferenciais de pres-
sdo indicados anteriormente, teriamos uma cascata de
pressodes, conforme o exemplo da figura 11, a seguir:
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Figura 11 — Vestiarios de Compartimento Quadruplo com
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antecamara interna e vestiario de saida do tipo Ralo

As mesmas consideragbes relativas as BPE e aos
POPs do exemplo anterior, devem ser levadas em con-
sideragao.

Adicionalmente, como o ar da circulagao infiltrara as
areas contidas através de quaisquer frestas entre os am-
bientes, a circulagao devera ter classificagdo melhorada,
de forma a n&o se constituir em fonte de contaminagéo
para os demais processos.

Cabe observar que este formato de contengéo pro-
duzira um grande diferencial de pressao entre o vestiario
de saida e antecamara externa, devendo-se certificar de
que este ndo exceda os limites recomendados pelos re-
gulamentos do Corpo de Bombeiros ou pelas recomen-
dagbes de Seguranga do Trabalho. Se necessario, deve
ser considerada uma 52 antecamara para minimizar os
diferenciais.

Além da antecamara interna, também deve ser pre-
vista exaustdo do vestiario de saida e da area de pro-
cesso, dotada das mesmas contencdes e dispositivos de
troca segura requeridas na sala de processo.

43
®

|
Consideracoes finais

Embora isso tenha se tornado controverso atual-
mente, pois nem os regulamentos especificos, nem
as normas (nacionais e internacionais) sédo claras a
este respeito, as antecamaras, incluindo os vestiarios,
sdo areas de transicdo e servem para tornar gradual
0 acesso e egresso de pessoal e material das salas
limpas de processamento.

Isso significa que os diferenciais de presséo que re-
almente precisam ser mantidos, independentemente das
transi¢cdes das classes ao longo da(s) antecamara(s), é
aquele entre a sala de processamento e a circulagéo
comum.

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

“Na maioria dos casos, a pressao interna do “air lock”
(no caso, da antecamara) nao é critico. A diferenca de
presséo entre seus dois lados externos (no caso, circula-
¢80 e processo) é o critério importante”.

L
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Em outras palavras, ndo é necessario controlar o
diferencial de presséo de cada estagio, quando se utili-
zam camaras de multiplo compartimento. Nem mesmo é
necessario controlar a diferenga de pressdo com relagao
a prépria antecamara, bastando garantir que o sentido
de fluxo determinado pelos diferenciais de pressdo do
projeto estejam corretos.

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

Antecamaras e vestiarios ndo sdo ambientes desti-
nados a ocupagao permanente, sendo seu estado ocu-
pacional normal a condigdo “em repouso” e, portanto,
geralmente nao constituem problemas aos processos.

Associado ao fato de sua ocupagdo ndo ser per-
manente, com os devidos cuidados, podem-se utilizar
ldmpadas germicidas nas antecamaras internas, acio-
nadas diretamente pelos usuarios, durante os periodos
de processamento ou nas paradas do processo, para
auxiliar na manutencdo da concentragdo de viaveis.
Recomenda-se a utilizagdo de sensores de presencga e
temporizadores ap6s abertura das portas, para impedir
seu acionamento inadvertido durante a ocupagao do
ambiente.

Cabe indicar que deve ser considerada a radiagdo
UVc na escolha dos materiais de construgdo empregados
no interior destas antecamaras, uma vez que este podera
causar rapida degradagio aos acabamentos superficiais
que nao estiverem adequadamente protegidos, podendo
acarretar em trincas, mudancas de coloracéo, desgaste
prematuro, dentre outros efeitos indesejaveis.

Adicionalmente, devido a seu tamanho geralmente
diminuto, o simples ingresso do qualificador nas anteca-
maras (ou vestiarios), para realizar amostragens de ar
para contagem de particulas totais ou viaveis, ja pode
ser suficiente para alterar o resultado destas medigdes.

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

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

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

Por outro lado, a propria existéncia nos regulamen-
tos nacionais e internacionais de antecamaras do tipo
“bolha”, ja indicam que nem sempre € possivel que o es-
coamento do ar se dé no sentido das areas mais limpas
para as menos limpas.

Normalmente negligenciada, devido aos altos dife-
rencias de presséo entre as salas de envase / recravagao
asséptica e salas de embalagem, deveria ser prevista
uma antecamara ou caixa de passagem (pass through),
pressurizada de forma a minimizar os vazamentos (in-
filtracbes no caso de necessidade de contencgdo) entre
estes ambientes, evitando riscos para o processo ou
contaminacdo da area de embalagem pelo particulado
oriundo do processo.

Dificilmente existira um problema totalmente sem
solugéo por parte da boa engenharia. Mas sempre ca-
bera aos times de engenharia, qualificacdo e garantia
da qualidade avaliar os riscos inerentes ao seu tipo de
processo e encontrar as solugdes mais adequadas aos
seus processos, utilizando-se de BPEs tais como as
anteriormente citadas ou outras oriundas de sua prépria
expertise, sempre associando estas a POPs adequadas
para cada situagdo e em acordo com as regulamenta-
¢bes especificas as quais se submete.
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Resumo

A vida util dos componentes 6pticos, submetidos a
altas fluéncias de laser € diminuida em ambiente com
contaminacédo biolégica. Para evitar a presenca de mo-
Iéculas criticas no ambiente Megajoule Laser (LMJ), um
novo programa mais abrangente comec¢a usando um
extrator térmico de Microcamara qualificado (M-CTE250
Markes International) para controle de contaminacao
de componentes 6pticos. A principal dificuldade no de-
senvolvimento de um processo de contaminacdo € a
néo reprodutibilidade dos niveis iniciais de limpeza dos
componentes 6pticos. Para reduzir este problema, uma
técnica especifica de limpeza foi testada em revestimen-
to sol-gel antirreflexo. Os primeiros resultados mostram
que a dessorgao térmica pode ser usada para criar um
estado limpo de referéncia.

Palavras-chave: descontaminagcédo, contaminagcao
biolégica, componentes 6pticos.

|
1. Introducao

O “Commissariat a I’Energie Atomique et aux
Energies Alternatives” (CEA) atualmente esta cons-
truindo a MegadJoule Laser (LMJ) [1], um equipamento
de fusdo a feixe de raios laser. Este equipamento de
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fusdo a laser de alta poténcia, 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 protétipo do futuro LMJ, destina-se a validar
as escolhas tecnolégicas para o futuro LMJ e é nosso
objeto de trabalho.

Quando submetidos a altas fluéncias, os diferen-
tes componentes 6pticos usados para transmitir o
feixe apds a conversao de frequéncia, podem apre-
sentar danos localizados que limitam drasticamente
seu tempo de vida util [4]. A contaminagdo molecu-
lar pode ser responsavel pelos danos de laser UV
destes elementos. De fato, muitos estudos provaram
uma degradagdo das performances de componentes
opticos devido a contaminagdes bioldgicas, como a
redugao da transmisséao [5, 6] ou em algumas con-
digdes criticas a autodestruicdo dos componentes
opticos. [7, 8, 9].

E possivel reduzir os efeitos negativos de tais con-
taminacdes, identificando e controlando suas fontes:
poluicdo atmosférica, fuga de ar de plasticos ou selos
ou materiais de embalagem durante o armazenamen-
to de componentes O6pticos, por exemplo. Nossas
ultimas investigacdes sobre contaminagdo bioldgica
no LIL determinaram dois ambientes criticos: o ar-
mazenamento de componentes Opticos e o proprio
ambiente do laser. O polipropileno usado atualmente
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para a embalagem dos componentes 6pticos parece
limitar a performance de vida util de componentes 6p-
ticos [10]. Quanto ao ambiente de laser em operacéo,
os resultados da analise atmosférica revelaram uma
grande escala de compostos organicos criticos como
aromaticos, derivados de siloxano e ftalatos [11].

Com o objetivo de evitar a presenca de tais mo-
léculas no ambiente LMJ, um novo programa mais
abrangente foi iniciado usando um extrator térmico
de microcamara qualificada (M-CTE250 Markes In-
ternational) para contamina¢des de controlados de
componentes opticos.

O componente 6ptico e um contaminante poten-
cial sdo colocados dentro de uma micro-camara en-
tdo aquecida até 50°C. Depois disso, a transmissao
ou a reflexdo e o dano limiar causado pelo laser no
componente éptico contaminado € investigado. O ob-
jetivo é a identificagdo da relagdo entre a natureza
do contaminante, as quantidades e a diminui¢gdo do
desempenho éptico.
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Figura 1: Micro-cadmara/Extrator Térmico (a) e exemplo

de frasco de amostragem da micro-camara (b)

Para fazer isso, a quantidade de compostos adsor-
vidos na superficie 6ptica pode ser determinada por
comparagao nas mesmas condigdes entre as quanti-
dades de compostos gasosos liberados somente pelo
revestimento do componente éptico, pelo contaminante
sozinho e para ambos.

A principal dificuldade no desenvolvimento de um pro-
cedimento consistente de qualificagdo € a ndo reproduti-
bilidade dos niveis iniciais de limpeza dos componentes
opticos. Esta variabilidade pode surgir de diferentes con-
di¢cdes de produgdo ou embalagem, do periodo de tempo
entre testes e pode levar a resultados inconsistentes.

Propomos aqui reduzir este problema através de uma
sistematica otimizada de limpeza de amostras de com-
ponentes épticos antes do estudo do controle de conta-
minagéo a fim de obter o mesmo estado de referéncia.
Um procedimento de limpeza especifico foi desenvolvido
em revestimentos sol-gel antirreflexo com esse objetivo

I
2. Materiais e método

O método consiste na realizagdo de uma dessorgéo
térmica do revestimento do componente optico. A alta
temperatura permite a dessorgdo dos diferentes com-
postos presos a superficie ou no corpo dos revestimen-
tos antireflexivos, como os ftalatos, siloxanos ou espé-
cies aromaticas que sdo potencialmente criticas para a
resisténcia contra os danos do laser.

Depois disso, um estado de limpeza é esperado. A
dessorc¢éao térmica é realizada em um extrator térmico qua-
lificado de microcamara (M-CTE250 Markes International).
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O M-CTE250 é uma ferramenta de controle de
qualidade para a selegéo dos niveis de compostos or-
ganicos volateis e semivolateis (VOCs e SVOCs) sain-
do de produtos e matérias-primas. O sistema consiste
em quatro microcamaras operando entre a temperatu-
ra ambiente e um maximo de 250°C (conforme figura
1(a)). Tubos adsorventes condicionados estédo ligados
a cada micro-camara e um fluxo de ar é passado ao
longo de todas as quatro cdmaras simultaneamente.
Componentes oOpticos para testes de emissdes em
massa sdo colocados diretamente em recipientes de
amostra para microcamara (conforme figura 1 (b)). Du-
rante os testes de emissdo em massa, o ar limpo pas-
sa ao redor de toda a amostra com produtos quimicos
organicos sendo varridos da camara e coletado em tu-
bos de adsorvente acoplados. O protocolo de limpeza
consiste em realizar sucessivamente trés dessorg¢des
térmicas de 2 horas cada uma a 150, 200 e 250°C.
Ap6s a coleta da amostra, vapores capturados sao
termicamente desadsorvidos e analisados por cro-
matografia em fase gasosa (GC) juntamente com es-
pectrometria de massa (MS) Turbomass-Clarus 500,
Perkin Elmer. A quantificacdo é expressa em ng.cm?,
dependendo do tamanho caracteristico da amostra.
O conjunto TD-GC-MS ¢ calibrado pelo método de
calibragdo externa contra um composto de referéncia
chamado hexadecano (C,,H,,, nimero de registro do
CAS: 544-76-3), o que significa que as massas e as
concentragbes dos compostos gasosos liberados sdo
expressas em equivalentes de hexadecano. A partir
do cromatograma, é possivel determinar a quantidade
total de gases liberados pelo componente através da
area total dos picos acima da linha de base.

]
3. Resultados

Os resultados da analise de TD/GC-MS estéo re-
sumidos na tabela 1. As moléculas analisadas foram
reunidas em 4 familias de compostos: compostos oxi-
genados, alcanos e alcenos, ftalatos e siloxanos. As
concentragdes reportadas na tabela correspondem a
soma da massa gasosa gerada durante as trés des-
sorcdes térmicas para cada espécie. A analise gasosa
de dois revestimentos de sol-gel coloca em evidéncia
disparidades importantes, apesar da mesma origem.
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Assim as duas amostras apresentam estados iniciais
diferentes. Estes resultados confirmam a necessidade
de realizar a melhor limpeza do componente éptico an-
tes de teste de contaminagao.

A figura 2 representa a evolugdo da porcentagem
relativa do total de massa gasosa do composto quan-
tificado para as trés temperaturas. A porcentagem rela-
tiva é determinada pela relagdo entre a massa gasosa
liberada a temperatura T (150, 200 e 250°C) para cada
espécie e a soma dos compostos quantificados apos as
trés dessorgdes térmicas. Como podemos ver a porcen-
tagem relativa é inferior a 5% ap6s a terceira dessorgéo
térmica. A maior parte dos contaminantes superficiais é
liberada da superficie por esse procedimento, assim o
estado de limpeza da amostra é obtido.

Para confirmar a eficiéncia do método de limpeza
por dessor¢do térmica, uma andlise do componente
residual presente no componente optico é realizada
pelo Secondary lon Mass Spectrometry junto com um
analisador de massa Time of Flight (TOF-SIMS). ions
primarios (Bi,*) com energia de 25keV sdo produzidas
por uma fonte pulsada e enviados a uma superficie de
revestimento optico que sdo focalizados e acelerados
dentro do tempo de voo da massa.
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Figura 2: Evolugdo dos percentuais relativos do total
de massa desgaseificada do composto quantificado em
fungado da temperatura para a amostra 2 .

Os espectros de massas obtidos representam a inten-
sidade de ions secundarios em fungao de suas massas.
Trés areas de 200x200 ym? sao utilizadas para a aquisi-
¢do de cada tipo de ion (ions positivos e negativos). Trés
areas de analise por polaridade foram realizadas (trés es-
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Revestimento Sol-gel antirreflexo

Amostra 1

Tabela 1: Quantidade desgaseificada de 2 revestimentos sol-gel antirreflexo apds 3 dessorgdes térmicas

Revestimento Sol-gel antirreflexo
Amostra 2

. % relativa do . % relativa do
- Concentragao Concentragao
Familias de Compostos total de massa total de massa
em ng/cm? » em ng/cm? .
desgaseificada 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%
S d tidades d

SHEIRED e D L 215,429 66,8% 677,21 90,9%
compostos
Total desgaseificagcao da 322,500 744,72
amostra

pectros ions positivos e ions negativos). As intensidades
dos picos mais significativos foram resumidas na tabela 2.

Esses valores correspondem as intensidades médias,
normalizadas pela emissdo total de ions secundarios,
obtidos sobre os trés pontos de analises (trés espectros
para ions positivos e para ions negativos). O desvio pa-
drao permite avaliar a dispersdo das analises dentro de
cada amostra. Somente a avaliagdo de resultados sobre
0 mesmo ion pode ser comparado e representa uma ten-
déncia porque TOF SIMS é um método semiquantitativo.

Para as duas amostras, a analise molecular de ions
positivos e negativos coloca em evidéncia a fragmentacéo
do substrato (SiWHyOZ'). Igualmente, notamos a presenca
de ftalatos, compostos organicos oxigenados ou nitroge-
nados e de espécies inorganicas (alcanos, sulfatos, fos-
fatos, fluor e cloro), como confirmado pela analise TD/
GC-MS. Se compararmos a amostra 1 e 2 apos as trés
termo-dessorgbes, as intensidades de amostras de cada

ion ttm a mesma magnitude. Um estado de referéncia é
obtido apesar de diferentes estados iniciais de contami-
nagdo. Consequentemente a dessorgao térmica pode ser
considerada como uma boa técnica de descontaminagéo
pelo revestimento do sol-gel. Uma parte importante da con-
taminagdo é removida. No entanto, é necessario estudar o
impacto desse método de limpeza sobre os desempenhos
dos componentes Opticos tais como o dano limiar do laser.

I
4. Conclusao

Para evitar o risco de contaminacao biolégica de com-
ponentes 6pticos LMJ, um novo programa, usando um
Micro-camara/Extrator Térmico qualificado, ¢ iniciado. A
ponentes opticos, confirmado pela analise de TD/GC-MS,
mostra a necessaria descontaminacdo dos componentes

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

Sample 1 after TD/GC-MS

Mean

CH*
xy

SD

Sample 2 after TD/GC-MS

Mean SD

Aromatic

C.H,0*

C,HN*

Fatty acids

Si HO-
w 'y z
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opticos antes do teste de contaminagéo intencional. Com
este objetivo em vista, um método especifico de limpe-
za é testado em revestimentos antirreflexivo sol-gel. A
técnica de termo dessorgédo é eficiente para obter um
estado inicial de referéncia, como indicado pela analise
de TOF-SIMS. Teste de danos por laser e medigdes de
transmissdo sdo necessarias para confirmar o interesse
deste método para preparagao de amostras.
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