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RESUMEO

Neste trabalho foi verificado experimentalmente as condicoes
imperantes nos processos de fabricacaoc em "Salas Limpas" no gue se
refere & geracido de contaminantes qgue influenciam estes processocs.

Para tanto foram projetados 30 experimentos representativos dos
pr1n01pals fatores gue afetam os processos no que se refere a con-
taminacdo: sala, instrumentos, materiais de consumo, e fator huma-
no { operadores ). Para a amostragem foram desenvolvidas técnicas
de coleta através de decantag¢do de particulas aéreas em pastilhas
de silicio e flltragem por filtros de porosidade sub-micrométricas
em meios secos e umidos. As analises foram feitas por métodos opti-
cos, eletronicos e raios laser, utilizando aparelhos normais de
laboratdrio, entre eles microscopio eletronico de varredura, raios
X, Analisador de Imagens e contadores de particulas sub-micrométri-
cas utilizando ralos laser.

Os resultades mostram-se adequados em todos os aspectos anali-~
sados: os novos meétodos de amostragem 530 viaveis e as analises a-
través de técnicas de laboratdrio ja conhecidas mostram ser ade-
guadas aos objetivos do trabalhc.

A comparagio de alguns produtos para processos limpos de origem
nacional e estrangeira mostra a necessidade do desenvolvimento de
materiais para estes produtos e processos destinados a ellmlnagao
de contaminantes, face a entrada do nossc pals na fabricacaoc de
circuitos integrados e montagem de sistemas de leitura e gravagao
de computadores, bem como outras tecnologias onde se faz necessa-
rio o controle do ambiente para seu desenveolvimento.
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CAPITULO 1

INTRODUCAQ

Ja& ha alqgum tempc a informatica vem adentrandc os mais diver-
sos setores da vida cotidiana no sentido de manipular informacao.
Este fato vem pois acarretando uma necessidade de registro e pro-
cessamento de informacao cada vez maior, pelc que © desenvolvimen-—
to tecnologico procura acompanhar estas necessidades através da
criacio de sistemas computacionais, ou atravées da modificacao dos
sistemas em usoc.

Os componentes gque configuram OS sistemas de leitura e gravacao
de discos sdo componentes mecanicos: basicamente tratam-se de ba-
ses fundidas, cabegas de leitura e gravacao, discos, magnetos, mo-

tores, além de pecas gerais comuns a todos o0s conjuntos mecanicos,
isto é, parafusos, porcas, arruelas, etc.

Na fabricacio destes sistemas de processamento de dados, um aos
mais criticos par@metros no gue se refere a tolerancias € a inter-—
face entre a cabega de leitura e grava¢ao € © Imeio magnetico do
disco, uma vez gue esta interface entre cabeca e disco magnético
& nusualmente da ordem de 0.2 a 0.5 micron (1}. Se interpretarmos
esta referencia para termos mais palpaveis, © movimento da cabeca
de gravacac e leitura por cima do disco correspondem proporcionali-
mente a altura e a velocidade com que se movimenta, atraves 4o es-
pago, um avido a jato & velocidade de cruzeiro, isto &, 800 guilo-
metros por hora, a apenas uma altura de 2 centimetros do chao (2]).

Desta maneira, particulas tao peguenas como cabelo, fumaga ou
impressbes digitais podem produzir verdadeiros desastres ao provo-
car chogques com a cabeca, ¢ desta maneira danifica-la, pois es-
ta & altamente sensivel devido a seu peguenc tamanho. Estas parti-
culas também podem provocar ¢ apagamento de sinais no disco.



1 podem-se observar os tamanhcs relativos de alguns dos
poderiam pro-

Na Fig.
possiveis contaminantes gque, de maneira ordlnarla

vocar defeitos: cabelos humanos, particulas de po , particulas de

fumaga e impressoes digitais.
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1.~ Tamanhos relativos de contaminantes e altura de voo da
cabeca de leitura/gravac¢ac, conforme vViswanadham {1}.



A maicoria dos filmes gue sac utilizados nos discos rigidos de
gravacdo hoje em dia sao fabricados com graos de Oxido de ferro,
dispersos numa matriz de material organico. Desenvolvimentos re-
centes na tecnologia de filmes finos utilizados na gravagao de
grandes volumes de informacao tem gerado uma certa consciéncia no
que se refere & degradacdao de materiais e a contaminacado e des-
ta maneira, os processos de fabricacdo destes eguipamentos estao
sendo desenvolvidos com um severo controle de contaminagao.

Também, o filme fino utilizado na tecnologia da fabricacao da
cabeca de leitura e gravagao destes sistemas representa um pro-
cesso similar ao utilizado nos semicondutores, onde cada camada
& sensivel a diversas formas de contaminacao, devide ao mesmo
processo e ao tamanho dos componentes.

No tocante a fabricacado de dispositivos eletronicos, especial-
mente do tipo de " Integracao de Componentes em Alta Densidade "
ou VSLT { " Very Large Scale Integration ")}, a contaminacaoc pode
ser tanto ou mais critica. Nos nltimos anos, a densidade de cir-
cuitos nas pastilhas de circuitos integrados tem crescido de for-
ma acelerada, como pode ser visto na Fig. 2 , o que torna mais ¢
mais critico o problema da contaminacac, uma vez gue as mMICro-
particulas podem ser responsaveis pelo estabelecimento de pontes
de contato entre dois micro-circuitos ou produzir isolamentos in-
desejaveis.

Na Fig. 2 podemos observar o desenvolvimento da tecnologia de
fabricaci&o de circuitos integrados ( DRAM, Dynamic Acess Random
Memory, ou Memdria Dindmica de Acesso Aleatdorio ) atraves do anos
conforme Fisher (3}. :

Nas Figuras 3 e 4 podemos observar o crescimento acelerado da
densidade de circuitos micro-eletronicos com respeito a miniatu-
rizacio dos componentes e a reducac da espessura das camadas de
oxido desde 1972 para a tecnologia de circuitos DRAM, conforme
Fisher (3). Para outros autores, (4}, em 1990 a fabricacao de
micro—circuitos demandara a utilizacio de processos de Integracao
de Componentes em Ultra Alta Densidade, ou ULSI ( Ultra Large Sca-
ile Integration ), incorporando tamanhos de circuitos de 0.5 a 1.0
1.0 micron horizontalmente por 100 Angstrons ou menos, vertical-
mente.



!
1E+07
&
8 1E+064-
o !
E 1E405 !
m
1E+04-
1E+D34
1E4+02- - . .
vy S
+ !|Fonte: Ref. 3 |
1E+D1— JR— : ____-.,_IL‘-—---—-—"v—_] R
! ! : ! :
TE4+00 ; 1 7 | | ] i ¥
1072 1876 1878 1681 1984 1887 1880

Fig. 2.—- O avanco da tecnologia de fabricacao de circuitos
integrados (DRAM), conforme Fisher (3).

’g‘!q' H H H B H : H
L sz 2T K__{i5 K-Iea x}.Jes6 ®}-Jic0 1000 K
SRR E R
= \ :
o 10
g
C |
— o i i 3 H
c : H |
e | |Fente met. 3] L
o - i Fonte: Rel. 3 |, i
o i i .
4. § L |
2 ———
i i ; :
1 |
o T T T 1 I ¥ T i 1
1972 1976 19Y8 1881 18984 1967 1680 :
08 '

Fig. 3 Tamanho Lateral do Circuito Integrado

Fig. 3.—- O crescimento da densidade de circuitos respeito da
sua diminuicao em tamanho.
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Fig. 4.- Diminuicao das camadas de 6xidos nos circuitos integrados

Também, durante o processo de fabricacdo, particulas podem pro-
vocar defeitos, como por exemplo nao permitindo uma total cober-
tura das superficies pelo filme fino, de maneira que a area por
baixo da particula nao figue uniforme ou nac figue depositado
o filme. Ou, poderia provocar defeitos ou marcas ao ser diretamen
te impressa. Também, se a particula tiver uma origem quimica, po-
deria gerar algum tipo de contaminacac afetando a superficie da
pastilha de silicio.

Em geral todos os defeitos causados por particulas sao resulta
do de acdes fisicas entre a particula e o semicondutor durante o©
processo de fabricacao, dependendo também do tamanho da particula.
Generalizandeo, pode sey considerada como causadora de defeitos u-
ma particula até 10 vezes menor gue o tamanho do circuito, isto €
uma particula de 0.1 micron poderia danificar um circuito 1.0 mi
cron.

Neste contexto, pode ser citado que em 1986 a industria ameri-
cana de micro-circuitos desenvolveu processos nes guals a guanti-
dade de particulas maiores de 0,5 micron especificada € 0.1 par-
ticula por cm2.



Projetando para o futuro, Baker e Fishkin (5), gquantificam
estas densidades de particulas maximas permitidas para 1988 como
0,05 em cada cm2, e sendo de tamanho menor, de 0,3 micron .Isto e,
em dois anos & esperado desenvolver processos de fabricagao onde
o tamanho das particulas presentes permitidas & a metade, € sua
guantidade dez vezes mMEenor.

Do ponto de vista de producao, a contaminacao por particulas gque
produzem defelitos apresenta altos indices de rejeigao ( ou baixos
"yields") durante a producdo dos circuitos integrados, sendo iden-
tificado por Rapa (6) que esta rejeicdo alcanca a 18 % do total de
circuitos integrados fabricados na industria americana.

Este mesmo autor estima que, de acordo com estudos sobre valores
reais de analise de falhas de circuitos integrados no campo, 1sto
& montados nos produtos finais, até 67 % das falhas estariam rela-
cionadas com contaminacdo micronica e sub-micronica.

C.1. na Fabricagao C.l. no Campe

Fathas poseivel
Ferdas por| contaminacas |
tprncessn

172 171

652

Perdes por
contaminecao

Fig. 5 Falnas dos ¢.I. no Processo & Campo {(Rei. 6)

Fig. 5.- Causas das falhas dos circuitos integrados durante &
fabricacac e no campo, conforme Rapa (6).



Qutro autor, Hoenig (7), também estima que as rejeigOes inerentes
a contaminacido por micro-particulas durante o processo de fabrica-
cdc estdo atingindo valores altos, da ordem do 50 %. Estes valores
concordam plenamente cOm as afirmacdes de Rapa, uma Vveés gue este
estimou 18 % sobre o total fabricado, com uwm rendimento de 65 .

Gunawardena (8), por outrc lado, estima gue nos processcs de fa-
bricacidoc de pastilhas de silicio onde serao posteriormente impres-
sos 0s circuitos, 80 % estarac em condigoes de serem wutilizadas

posteriormente na impressdoc. Dos circuitos fabricados, somente 20 a
60 ¢ satisfazem o controle de gualidade, dependendo da maturidade
do processo.

Com referéncia aos custos de fabricacdo, Gunawardena estima gue
para uma fabrica tipica americana, o custo de uma pastilha de si-
1icio é aproximadamente de 156 dolares, e para cada circuito inte-
grado pronto o custo seria de 1,3 dolares por unidade, tomando-se
como base uma producdo de 12.800 pastilhas de silicio por més e 120
circuitos integrados aprovados por pastilha, considerando-se uma
taxa de rejeicdo de 40 %.

Desta maneira pode ser visto a grande importdncia do controle da
contaminacio nos processos de fabricagac de alta tecnologia, uma
vez gue a contaminac¢dc influi diretamente nos trés parametros mais
importantes de gualguer produto: © rendimento da produgac, os cus-
tos de producadao e a garantia de funcionamento do produto.

Pouco & conhecido, no entanto, sobre a contaminacao e suas in-
fluéncias nos processos onde o controle dos contaminantes € funda-
mental. A literatura relacionada ac tema & muito escasa, por dois
motivos principalmente: a tecnologia de controle de contaminacac
& relativamente nova e, por outro lado, faz parte do gque industria
considera " sigilo industrial " devido a que seu desenvolvimento
& de elevado custo e requere de pessoal altamente especializado,
com conhecimentos profundos do produte gue se esta processando e
conhecimentos especificos na area de contaminacao.

No Brasil, o controle de contaminacao em processos produtivos
esta nascendo. Ele vem sendo aplicado j& ha alguns anos, de for-
ma limitada, pela industria farmaceutica na produgao de remedios
e vacinas e pela industria de alimentos, na producgac de produtos
ndo pereciveis a curtc prazo.



Por outro ladc, o desenvolvimento tecnologico acelerado em ai-
gumas areas como a informatica, Optica e mecanica fina destinads
a fabricacio de satélites e armamentos sofisticados depende de um
desenvolvimento paralelo da tecnologia de controle de contamina-
cido, sem a qual serd impossivel obter a qualidade, confiabilidade
e seguranca dos produtos fabricados.

Assim, este trabalho se propoe como objetivo principal iniciar
o estudo e o desenvolvimento da tecnologia de controle de conta-
minacdo no Brasil. Para tal, nos capitulos seguintes, & feita uma
apresentacdo das caracteristicas principais dos processos chama-
dos de " Processos Limpos ", os locals onde sao desenvolvidos e a
problemadtica que atinge a todos eles: a geragao de contaminantes.

Dentro do objetivo proposto, ¢ trabalho apresentado mostrara um
estudo tedrico-experimental sobre o comportamento das particulas
nos locais de processamento de produtos nos quais o controle da
contaminacao & mandatoria, determinando © grau de contaminacao do
produto e identificando as fontes geradoras desta contaminacac.

Na procura de resultados experimentais, sao desenvolvidas novas

técnicas de amostragem e viabilizagao de metodos de ensalo_ para

quantificar, analizar e identificar estes contaminantes. Sao es-
tudados comparativamente diferentes materiais utilizados por ar-
tigos de uso comin em processes " limpos ", Finalmente, saoc ana-

lizados métodos internacionalmente wutilizados para guantificar
contaminantes, propondo-se modificacgoes mais de acordo com as
tecnologias disponiveis hoje em dia; no pais.



CAPITULO 2

A TECNOLOGIA DAS SALAS LIMPAS

2.1.- Historico

A primeira ciéncia gue reconheceu a necessidade de se ter am-
bientes controlados foi a medicina, através de Sir Joseph Lister,
que demonstrou em 1865 que a utilizacaoc de procedimentos nos quails
incluise a acepsia, conduzia a uma diminuicao de mortes pos—opera-
térias. Nesse caso, as fontes gue provocavam as infeccOes eram de-
terminadas pela contaminacdo do ar da sala, do cirurgido e do seu
instrumental, sendo que, sem O controle destas fontes de contami-
nacio, a infeccdao era praticamente inevitavel.

Na virada do século, foram desenvolvidos novos hospitais e novos
sistemas de limpeza gue ajudaram a diminuir mais ainda estas infec-
¢Oes pdOs-operatorias, principalmente na area de controle de ambien-
te, e com o desenvolvimento de novos sistemas de filtragem de par-
ticulas, mals adequados, pois estes, inicialmente, tinham sido uti-

lizados como protecao contra gases venenosos, na Primeira Guerra
Mundial.
Durante a Segunda Guerra Mundial, a necessidade de areas mais

limpas nas linhas de montagem de micro-rolamentos, giroscopios, sis-
temas mecanicos de bombas e outros materiais de guerra se fez mais
evidente, Jja gque particulas da ordem de alguns micrometros podiam
interferir nos seus funcionamentos.

As primeiras industrias nos E.U.A. a utilizar sistemas de con-
trole de ambientes foram justamente as dedicadas a suprir as Forcgas
Armadas, materiais bélicos. Estas tambem foram as primeiras a uti-
lizar produtos de limpeza em Seus componentes e ar condicionado nas
linhas de teste, tendo excelentes resultados de qualidade.

Depois de extensas pesquisas feltas pelo "Chemical Warfare Servi-
ce" para desenvolver uma mascara efetiva contra gases, foi fabricado
um filtro de papel com guase 100 3 de eficiéncia, para particulas
sub-micrométricas, o H.E.P.A. { High Efficiency Particulate Filter}.
porém, este filtro foi classificado como de usc restrito dos milita-
res, sendo utilizado, este papel, exclusivamente em experiencias de
carater bélico.



0 segundo tipo, o fluxo laminar horizontal, wutiliza filtros do
tipo absoluto numa das paredes, por onde sal © ar paralelamente a0
piso e do lado oposto, na outra parede existem aberturas para cir-
cular o ar. Em alguns casos o ar circulante e reciclado.

Durante 1963, foi criado o Federal Standard 209 e gue esta em
uso até hoje, sendo que pela primeira vez num procedimento se espe-
cificam requisitos minimos de limpeza aceitavel e se padronizam
conceitos de contaminacao.

Em 1961 nasce a AACC, American Association of Contamination Con-
trol, que presta valiosos servigos descrevendo procedimentos uti-
lizados no programa espacial americano.

Pela primeira vez, no ano de 1965, no Bataan Memorial Hospital,
de Alburquerque, E.U.A., e utilizado o fluxo laminar, marcandc u
importantissimo passo no controle de infeccdes nas salas ciruargi-
cas e gue rapidamente iria a se expandir por todo o mundo.

Em 1972, nasce em Chicago o Institute of Enviromental Science,
suporte vital dos estudos sobre contaminacac, nao s6 nos E.U.A.
como no mundo todo. Durante 1978 este Instituto auspiciou o Inter-
national Committee of Contamination Control Societies, ICCCS, com
a reuniao de mais de 500 cilentistas e engenheiros de 15 nagoes,
que apresentaram mais de 100 trabalhos a respeito de contaminagac
e seu controle.

Durante 1980, um novo filtro de ar sub-micrdnico e desenvelvido,
o HEPA de 0,1 micron, estabelecendo—-se uma corrida tecnologica en-—
tre Japao e E.U.A. no controle de contaminantes. No mesmo ano &
criada a American Association of ARerosol Research, também destina-
da as pesquisas na area de contaminacao do ambiente.
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2.2.- Os graus de limpeza

De acordo com a contaminacdo interna, isto & o numero de parti-
culas que as Salas Limpas possuemn, estas sdao classificadas em treés
tipos conforme o Federal Standard 209-B (9), que classifica e nor-
maliza as Salas Limpas gquantc ao numero de particulas permitidas

noc seu interior.

Cada classe de limpeza, como mostra a Tabela 1, determina o nu-
mero maximo de particulas aceitdvel por unidade de volume - pe ct-
bico no sistema inglés e litros no sistema metrico - para particu-

las de 0.5 micron e 5.0 micra.

K e e ——— i ————_—— e e S eSS
Maximo numero de particulas
por pe3 (lt):

CLASSE
0.5 Micron 5.0 Micra
Sist. Inglés Sist. Métrico ou maicres  ou maiores
100 . 3.5 100 (3.5} ‘< 10
10,000 350 10.600 (350) 65 (2.3)
100,000 3500 100.000 (3500) 700 {25}
K e e e = i e e e m T

Tabela 1. Classes de limpeza do ar conforme o F. Standard 208%-RB




A Figura 06 mostra as guatro classes de salas limpas e estagoes
de trabalho, de acordo com a curva de distribuicao do tamanho de
particulas. O Federal Standard 209-B recomenda para a sua contagem
a utilizagdo de eguipamentos baseados no principio de dispersac
da luz (light scattering) para particulas menores de 5.0 micra e a
contagem optica em microscopios para as malores.

S|
¢
)
T
., 100.000 .
o [Limite de Método_de Monitoramento) :
0, por Microseopia Optiea
Y 3 :
8, 10.000-
m ;
o !
._‘
o 1.000
-
W .
o :
o E

100 :
©
rG .
- _
© :
5 10 i
S

rh |
1 100
Tamanho (Micra}

Fig. 6 - Distribuicdo do tamanho das particulas nas Salas Limpas,

conforme ¢ Federal Standard 209-B
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2.3.- As Salas Limpas atuais

Em geral, hoje em dia as salas limpas utilizadas pela industria,
mecanica fina, micro-eletronica, farmacautica e espacial sao pro-
jetadas para atender as recomendacdes do Federal Standard 209-B.
Esta norma americana classifica os lugares de trabalho interno de
acordo com a quantidade de particulas noc seu ar interior, como foi
comentado anteriormente. A seguir, uma breve descricao das diferen-
tes salas e seus tipos de fluxo de ar.

2.- As Salas Limpas de Fluxo Nao-Laminar

Estas foram as primeiras Salas Limpas a serem utilizadas e seu
funcionamento depende de um fluxo de ar filtrado pelo forro, sain-
do pelas cavidades perto do chio, sendo sua principal caracteristi-
ca a velocidade do ar nao uniforme.

O ar destas salas & renovado aproximadamente de 15 a 20 vezes
por hora e geralmente s3o usados filtros HEPA na entrada dos dutos,
onde deve existir um bom balanceamento para manter pressac positiva
dentro da sala e assim evitar a entrada de particulas pelas frestas
das portas.

Normalmente as salas de fluxo nao-laminar estdc dentro do nivel
100.000 (sdo permitidas, teoricamente ate 100.000 particulas me-
nores que 0.5 um por pe ciubico, podendo ser utilizadas para proces-
sar materiais nao criticos a baixo custo e fécil manutencac. Por
outro lado as salas de fluxc ndo-laminar estdc limitadas quanto a
limpeza devido a oportunidade due as particulas apresentam de se
assentar nos objetos da sala como consegfliencia do fluxo de ar len-

to e nac regular.
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B.- As Salas Limpas de Fluxo Laminar

—— e L AR R e ihe W T e e e e M N M M A A M R

A principal caracteristica deste tipo de sala & o fluxo de ar a-
traves de todo seu espacgo, sendo este fluxo dirigido num so sentido
e com velocidade uniforme da ordem de 30 m/min (10), mantendo-se no
mesmo sentido, parede a parede ( horizontal } ou forro a piso ( ver-
tical }.

Dentro das vantagens pr1n01pa15 pode-se notar o total controle dc
ambiente interno, através do controle da velocidade e diregao do ar,
elementos primordiais para manter este fluxo uniforme e assim levar
as particulas com ele para fora da area critica. 0O ar impulsionado
pelos ventiladores permite trocar seu volume total em aproximadamen-
te cada 6 segundos (11), reduzindo desta maneira a possibilidade de
decantacao de particulas.

Esta troca de ar, sendo aproximadamente umas 100 vezes mails rapida
que a apresentada por salas comuns, onde se mantem espagos abertos
para a circulac¢aoc do ar, nao permite a decantac¢ao de partlculas Por
outro lado, este fluxo continuo a alta velocidade também nao permite
o acumulo de particulas flutuantes no ar, levando-as para o exterior
pelos dutos de saida.

A classificacdoc de acordo com o namero de particulas gira em tor-
no de classe 100 ( até 100 particulas maiores de 0.5 um por pé3 )
para a maioria delas, uma vez gue O grande volume de ar introduzide
permite um maior controle do ambiente.

Poucas sao as desvantagens deste tipo de sala, podendo ser mencic-
nado o alto custo ( potentes ventiladores, motores, dutos, etc ) e
a dificil manutencac dos filtros HEPA que utiliza, uma vez gue, um
filtro, ao perder a eficiéncia, obriga a um recondicionamento total
da sala devido a entrada de contaminantes pelo filtro fora da especi-
ficacao.
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Fig. 7.- Sala Limpa Classe 100 durante um processo
fabricacdo tipico.
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Estas salas sao equipadas com uma parede totalmente coberta de fil-
tros HEPA e uma parede oposta coberta de grades de extragao por onde
sai o ar. Esta & a unica diferenca entre as salas de fluxo laminar
vertical e horizontal.

Este tipo de sala n3o pode ser classificada facilmente numa deter-
minada classe, Jja& que a contaminacdo no seu interior dependera da
guantidade de particulas gue o operador gerou e que esta sendo levada
em direcao paralela ao solo.

Em geral, as salas de fluxo laminar horizontal necessitam uma maior
velocidade do ar guando comparadas com as de fluxo vertical, para que
uma eficiéncia minima seja mantida, ja gue, dependendo do tamanho da
sala, poderia ser necessario que o fluxo de ar atravesse distancias
maiores que as que o fluxo vertical, do forro ao piso. Assim, uma
maior velocidade do ar assegura que as particulas em estado de sus-
pensac, permane¢am suspensas e sejam transportadas pelo fluxo hori-
zontal para fora da sala.

Uma caracteristica negativa a ser notada & que a contaminacaoc gera-
da pelas estagOes de trabalho poderia ser transportada para uma outra
estacao de trabalho, devido a que, sendo o fluxo horizontal, as par-
ticulas poderiam ser retidas em operacoes posteriores, 1isto e, entre
a estacdo geradora de contaminacdo e a saida do ar.

iii.- Outras Unidades Limpas

s unidades de Cortinas de Fluxo Laminar Vertical

Estas unidades de cortinas foram desenvolvidas para utilizagao em
unidade portatil com as mesmas caracteristicas de limpeza gue as sa-
las permanentes, sendo gue possui a vantagem de poder ser transpor-
tadas ao lugar onde se necessita. Este tipo de unidade utiliza o
mesmo principioc de eliminacdo de contaminantes gque as salas de flu-
%o laminar vertical, alcancando as caracteristicas da classe 100.
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Fig. 9 - Sala Limpa de Fluxo Laminar Horinzontal

Pre-fiit .
TETLIILTO gy -plenum  Fluxo de ar
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i| Fluxo de ar
Rodas Saida do ar
10 - Unidade de Cortina de Fluxo Laminar Vertical
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As Cabines de Fluxo Laminar Vertical

As cabines de trabalho de fluxo laminar sao variacoes do conceito
das salas de fluxo laminar vertical, sendo que o fluxo & introduzido
na parte superior através de filtros HEPA, permitindo que um fluxo
de ar a velocidade uniforme se desenvolva verticalmente, sendo expe-
lido por uma superficie perfurada ou por grades na parte inferior.

Possuem capacidade para operar com classe 100, porém seu espago €
reduzido, o que limita sua utilizacao a operacoes restritas, sendo
assim s& usada quando o processo permite, guando é possivel colocar
diversas cabinas juntas para a continuagac do processo ou para &
preparacao de amostras em condigOes controladas.

Entrada de ar

Plenum EnE‘Venpilad- - Pre-filtro

Difus. ar

Filtro HEPA

Tela protet. |
painel luz &

Painel transp.

Superficie™_|
de trabalho
=

Fig. 11 - Cabine de Fluxo Laminar Vertical.
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As Cabines de Fluxo Laminar Horizontal

Da mesma maneira que as cabines de fluxo vertical, estas cabines
geram zonas limpas localizadas. O ar passa através de filtros HEPA
movimentandoc-se horizontalmente pela superficie de trakalho, sendo
este um aspecto critico de manutencao da cabine, pois a superficie
de trabalho deve se apresentar sempre nac-contaminante.

Existem certas limitac¢des na utilizacdo deste tipo de cabine, por-
que o monitotamento de pressac e velocidade do ar devem ser constan-
tes para manter o nivel de limpeza, porgue os bracos dos operadores
podem produzir turbuléncias e deste modo atrair particulas do exte-
rior da cabine.

=== Painel Transp.

Painel [—_{/

™~ VAR i —Tela Protetora
Fluxo ar\‘ //
Superf. /s L — ——Plenum de entrada
Trabalho ™ )
i \J) Filtros HEFR

Sub-Pienum

Pre-filtr l

Fig. 12 - Cabine de Fluxo Laminar Horizontal
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Caracteristicas 4 & construgaoc

Em geral, as salas limpas pessuem formas de construgac gue nao
alteram as condicdes de classe, tamanho, tipo e fluxo de ar para as
quais foram projetadas.

Uma das caracteristicas fundamentais das salas limpas € a pressao
interna positiva, para impedir a entrada de contaminantes cada vez
gque suas vias de acesso se comunicam com ¢ exterior. Desta maneira,
sendo aberta uma porta, um fluxo de ar sai atravées dela impedindo
que as particulas do exterior entrem e contaminem a sala.

Como a maioria dos materiais usados comumente na construcao ci-
vil tem algum grau de expansdc e contragac quando a temperatura e
amidade variam, esta caracteristica dos materiais poderia ser uma
fonte potencial de introducac de contaminantes na sala, uma vez que
os materiais ao expandirem-se ou contrairem-se poderiam formar a-
berturas, que, embora pegquenas, permitiriam a entrada de particulas

O interior das salas pode ser constituido de diversos materiais,
geralmente plasticos nao geradores de particulas e agos inoxida-
veis, sendo estes usados em proporcoes que estao de acordo com as
despesas de operagao e manutencaoc da sala.

0 aluminio e o aco inoxidAvel constituem os dois metais mais u-
sados em salas limpas. A alta afinidade do aluminio por oxigénio
permite oxida-lo facilmente, obtendo-se uma alta resisténcia a
corrosao quando anodizado. Porém, este material geralmente nao e
especificado para pec¢as quando anodizado, uma vez que pode ser uma
fonte contaminante da sala por desprender particulas ao ser lavado
com ultrasom (12). As ferramentas, gabaritos e demais instrumentos
sho fabricados com aco inoxidavel, que ademais de ter alta resis-
téncia corrosiva, nio apresenta o problema de emitir particulas ao
ger lavado com ultrasom.
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Qutro elemento, como o titanio, € altamente aceito nas salas
limpas porque nao precisa de tratamentos superficiais antes da sua
introducao na sala, e por pesar gquase a metade do ag¢o. Os acos
carbono ndo apresentam boa resisténcia a corrosao e como regra ge-
ral nio s3o usados nas salas limpas, a menos gue as superficies
expostas sejam seladas.

Em referéncia aos plasticos, A.B.S., Acetal, Acrilico, Nylon e
Polipropileno, sao muito usados por suas caracteristicas de resis-
téncia aos materiais quimicos, ao impacto, wusinabilidade e alta
transmicado da luz, sendo suas aplicac¢Oes irrestritas. Também, ©
Policarbonato, Polipropileno, Poliestireno e Poliuretano sao am-
plamente utilizados devidos as caracteristicas de pouco peso, al-
ta resisténcia a abrasac e baixc custo.

Quanto as superficies, forros e paredes, estas devem se apre-
sentar livres de irregularidades, para permitir uma manutenc¢ao,
limpeza ¢ selos perfeitos. Os pisos, com excec¢ao das grades, de-

vem ser cobertos de materiais de facil limpeza e o suficientemen-
te lisos para nao permitir uma acumulacdo de particulas, sem com-
prometer a seguranca das pessoas que circulam sobre ele.

As caixas que contém os filtros e dutos devem ser facilmente
acessiveis, uma vez que & importante manter um alto grau de lim-
peza no local a fim de aumentar a vida produtiva dos filtros ab-
solutos.

Nas vias de acesso as salas limpas, sac usadas portas do tipo
auto-vedante gquando fechadas, precisandc estar comunicadas com
ante-camaras para prevenir a entrada direta de contaminantes, e
um lugar para a troca de roupas contaminadas por outras limpas
antes da entrada na sala propriamente dita. Algumas salas mais
modernas possuem na ante-camara gue separa as salas classe
10.000 e classe 100, chuveiros de ar & alta pressao com o obje-
tivo de soltar as particulas aderidas nas roupas no momento da
troca (12), para elimina-las antes da entrada na sala classe
100.
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Os moveis e todo objeto ou equipamento gque funcione dentyxo da
sala deve ser construido com materiais que produzam um minimo

de Oxidos, flocos em suspenséo ou outros tipos de deterioracaoc.

As cadeiras, ou gualguer outro tipo de mobiliaric ou eguipamen-—
to que precise de lubrificantes, devem estar totalmente selados
a fim de evitar a geragao de particulas ou gotas de Oleo para o
ambiente.

As cadeiras tambem devem permitir ¢ apoic dos pés no solo co-
mo medida de precaugao e ter o movimento reduzido para nac dJge-
rar particulas em movimentos desnecessarios por parte do ope-

rador.

Para aplicagbes gerais, nas superficies de trabalho & usado
aco inoxidavel ou pranchas de pléstico laminado para prevenir o
o acumulo de particulas. Nas superficies de trabalho nao devem
existir qualquer tipo de alteracao, embora sejam permitidas ga-
vetas nas partes inferiores, uma vez que O fiuxo de ar Jja pas-—
sou pela superficie e pelo produto, levando as particulas em
direcao as grades de extracao.

0s custos de construcao das salas limpas estdo relacionados
com o produto final, porém em linhas gerais alguns autores (13},
estimam gue uma sala limpa classe 1000 tem um custo de aproxi-
madamente U.S. $§ 700,00 por metro guadrado, sendoc gue nas clas-
se 100 este valor aumentaria para U.S. $ 4.500,00 . Assim, uma
sala classe 100 tipica com uma superficie de 100 m2 teria um
custo de construcao de cerca de 4,5 milhoes de dolares, nos
E.U.A. (14).



CAPITULO 3

CARACTERISTICAS E COMPORTAMENTO DAS PARTiCULAS

3.1.- A Forma das particulas

A forma das particulas tem sido motivo de constante estudo durante
os tultimos 30 ou 40 anos, tendo sido desenvolvidos diversos sistemas
de caracterizacao por varios autores . Por exemplo, J. Heywood, c¢i-
tado por Beddow (15}, define uma particula de acordo com a Fig. 13 .

Outros autores, Martin e Feret (l6) definem a forma e o diametro
conforme a Fig. 15 tomando como base na particula o didmetro da areaz
projetada (Dp). Nestas, o observador envolve a particula num circulo
da mesma area, porém Feret interpreta este valor como sendo a dig=-
tAncia entre tangentes paralelas e Martin como o comprimento da cor-—
da que passa pela particula.

%

>, M = Raio de Planura = B/T
B — s l N = Raio de Elongag¢.= L/B
L = Comprimento
/ B = Largura
T = Espessura
\ L
N
<
S N
Fig. 13.- Forma das particulas conforme Heywood, { Beddow, 15 )
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Fig. 14 - Diametros geométricos de uma particula de forma irregular,
(diametros conforme Feret e Martin}, Beddow (16).

Devido ao fato de gue o observador esta geralmente interessado no
conjunto de tamanhcs das particulas, os diametros de interesse sao
diadmetros estatisticos. Por exemplo, o diametro estatistico de Feret
corresponde a distancia entre tangentes paralelas para um numero de
particulas:

onde P &€ o perimetro da particula e Df e o diametro de Feret para
a particula, tomado em todas as direcoes possiveis. Similarmente, o©
didmetro de Martin para um grupo de particulas &€ a media das cordas
através das centroides de um grupo de particulas. Também um outro
difmetro a ser considerado, o diametro de Croften, gque corresponde
ao comprimento médio das cordas desenhadas aleatoriamente através
das linhas externas da particula.
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Do ponto de vista da relacgac concentracao-forma das particulas
mais comuns encontradas em aerosols, as formas podem ser divididas
em 5 categorias (17}: esféricas, irregulares~cibicas, flocos, no-
cleos condensados e fibras. 0 mesmo autor estabelece ainda uma
i fregqliéncia das particulas nos aerosOis mais comuns.

! FORMAS APARIENCTIR ORIGEHN FREQUENCIA
]
i
E
O |
A.) ESFERICAS FUMAGCR, POLENM 10 % :
f |
. E
: B.) CUBICAS TRREGULARES - MINERIGS 40 % ;!
]
? ~ !
; ;- }
: c.) FLOCOS ﬁii__j? MINERIOS, PELE 5 % ’
: Vam™
D.) PIBRAS % VEGETAIS 10 %
; B
5 E.} NUCLEOS CONDENSADOS ,;45?‘ FUMACA CARVAG, FUMOS 15 ¢
"

Fig. 15 - Formas € fregfiéncias mais comuns das particulas encontra-
das em aerosgdis, conforme Liu (17).




Também dentro do conceito de concentragao-forma, Beddow (16) suge-
re uma outra classificagac para determinar a forma das particulas,
baseada numa combinacidoc de raios de altura a base, angulos de 30 e
60 graus e um perimetro igual para todas as formas sugeridas.
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Fig. 16 - Classificacac da forma das particulas coniorme Zeddow (16)



Uma grande parte das particulas sub-micrometricas se encontram

deridas umas as outras (18}, formando agregados de particulas prima-
rias, gue consistem em dezenas ou centenas de particulas

gue assumem infinidades de formas complexas.

Também, muitas
ticulas maiores,
tendéncia a ser
gue sua largura.

particulas saoc geradas a partir da fratura gde
como as rochas. Este tipo de particulas possue
de forma angular, com comprimentos muito maiores

Para a quase totalidade das particulas ndo & possivel definir

maneira adequada sua forma fisica, poreém a observagao ao microscopio
sugere dois tipos de dimensionamento: a largura e © comprimento, poe-
dendo ser estudada e classificada gqualquer particula atraves

parametros.

3.2.- A deposicao das particulas em superficies

As particulas também podem ser classificadas de acordo com Os me-
canismos de migracdo gue obedecem (19). Desta maneira, as
las sao classificadas em particulas

ficacio nac relacionada com os termos de particulas nuclieares. !

As particulas

As particulas

Alfa

saoc aquelas que permanecem por relativamente lon-
gos periodos suspensas no ar e se movem de acordoc
com as linhas de fluxo do ar, isto &€, & sua mi-

gracdo depende dos fluxos de ar do amblente.

Sigma

sao as gue apresentam um peso €XCessivo para se
manter por muito tempo no ar, sendo desta ma-
neira de uma permanéncia ho ar relativamente
curta, migrando principalmente para superficies.

encadeadas

Dar-

destes

particu-
Alfa, Sigma e Omega. ( classi-
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As particulas Omega

podem
das na direcao
das condicoes

eletrostatica,

A Fig. 17 mostra

superficies
desta

das
energeticas
etc }.

ser definidas como aguelas gue sdo atrai-

como resultadc
( calor, carga

a distribuigéo media do tamanho de particulas de

a distribuicao
corres-

pd logo apoOs sua geragao. De acordo com estes dados,
do tamanho das partlculas observadas comumente em Suspensao

ponde primarliamente a valores entre 0.1 a 10 micra, cOom picos per-
to de 1.0 um. As particulas menores de 0.1 um tendem a crescer €m
tamanho atravées do processo de aglomeragao. as partlculas maiores
de 10 micra tendem a cair por efeito da forga de gravidade deviac
a sua massa, podendc sedimentar rapidamente.
Part. ¢ 0.1 u
aumentam tamanhc
atraves de aglomeragic -
Particulas > 10 v
l decantam rapidan.
Migrac§0
Particulas
jj§K
i I / ;
! ! v | - ;
u-?u; 0.0l 0.1 | 1.0 : 10 log i00¢
: : I {  TAMANHO DAS PARTICULAS (u!
! 1 1 i
t | 1 I P
{ 1 Visivels at
| E | [ olho na. |
N | {
: ! part. A]rfa : Part. Sigms
{Lamite de con-ltmigracﬁo a superficies;
i tagen optlca]
r
‘ | !
i |
la—— Part. Omega 4 -
Fig. 17 - Sistema migratOrio das particulas suspensas no ar

conforme Rapa (19).
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Uma das caracteristicas mais importantes das particulas no que se
refere ac seu comportamento no ar, come aerosol, e o seu diametro
aerodinamico. Consideremos duas partlculas caindo no ar, sendoe uma
delas uma esfera perfeita, de superflc1e lisa e den51dade 1.0 g/cm ®
e a outra ndo necessariamente esférica, sua superficie rugosa e
sua densidade desconhecida. Porém, se as duas particulas caem com
a mesma velocidade, estas particulas apresentam O mesmo diametro

aero—-dinamico.

En outras palavras, © didmetro aercdinamico de uma particula e
definido como o diametro fisico de uma esfera densa gue cai no ar
com velocidade igual a da particula em questao. Para particulas
esféricas de densidade conhecida, a expressao matematlca gue rela-
ciona o diametro aerodindmico (Da) com o diametro fisico ({Df) as

uma particula é

C Dp Fp
Da=Dp\——~—-— bp =D

Hh

onde CDp e CDha sao correcoes de errc conforme Cunningham ( cita-
do por Sem, 18) para particulas de diametro Dp e Da respectivamente
e p.. & a densidade da particula. Os termos da correcac de Cunning-
ham levam em conta erros aparentes de partlculas colidindo com par-
ticulas de ar guando o diametro da particula em questao & proximo
de valor do livre caminho molecular. Para as condicoes normais, CDp

e CDa sao proximos do valor unitario para diametros acima de 1.0 um.

Neste caso:

La = DpJ;‘p
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Através da Fig. 18, gue ilustra esta equag¢ao, podemos ver gue para
duas particulas esféricas de diametro fisico 5.0 um e densidade ae
0.1 e 1.0 g/cm®, seus diametros aerodindmicos serac 1.6 e 15.E
respectlvamente. Por outro lado, para duas particulas esféricas de
didmetro aerodinamico de 5.0 um e densidades de 0.1 e 10.0 g/cm?
terio diametros fisicos de 16 e 1.5 um, respectivamente. Assim, po-
de ser visto claramente gue o didmetro fisico de uma esfera difere
drasticamente do seu diametro aerodinamico. Esta diferenca entre
diametros fisico e aerodinamico se faz maior nas particulas nao es-
féricas (18}

r
w

N
L)

Didmetro Aero—dindmico (u}

0 5 10 15 20 25
Diametro Fisico (u) _
Fig.18 Relacho de diametros mero—dinamico e fisico (18)




A importdncia do diametro aercdinamico para partlculas gue apre-
sentam valores iguails, tem as seguintes caracteristicas:

* Elas tendem a dep051tar se no mesmo lugar do sistema respira-
tdrioc humano, isto €&, particulas de diferentes diametros fisi-
cos podem se concentrar nos mesmos locais do aparelho respira-

torio.

* Elas estac em suspensac no ambilente durante tempos similares,
embora apresentem diferentes diametros fisicos.

* Flas tem a mesma probabilidade de penetrar um conduto, tuboc ou
canal, caracteristica importante na amostragem de aerosodis.

Do ponto de vista da migracac no ar, o movimento das particulas

& determinado pela Lei de Stokes, onde:
. & Ty av
Fg = ———~=——————=
cC
Sendo Fd a forca de arrastre da particula, em dinas
a © o raio da particula, em cm
L & a viscosidade do gas, em poise ( para ar a 20 graus centi-
grados, = 183 x 10- ¢ poises )}
v & a velocidade relativa entre a particula e o gas, em cm/seg
C & a correcao de Stokes—-Cunningham { adimensional }.
({ Vide Fig. 19, pag. 34 )
C =1+ 1.246 KEn + 0,42 Kn exp-(“o's7 Kn)
Onde Kn = numero de Knudsen = i / &

-5
livre caminho médic das moléculas do gas ( 0.653 x 10 cm
para 1.0 atm }
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Fig. 19 - Correcao de deslizamento conforme Liu (20j,
{ baseada na correcgac de Stokes-Cunningham. )

5 A mobilidade dinamica das particulas suspensas no ar & caracteriza-
da pela relacae entre a velocidade final da particula e a forca de
arraste:




e a mobilidade eléetrica, pela relacac entre velocidade final e campc
eletrico : '

v n e C
ZP = ———— = ———B__=Z_=
E 67T B &
onde E = campo elétrico, em statvolt/cm
e = unidade elementar de carga
. . e C
Para particulas simples, ( n = 1 }, 2p, = ————ee e
6 7 L &

para particulas carregando np unidades de carga,

Mobllidade wl&tpica fomifeedl-

I-
[*3

0P, . o c.ei pINMPTRS DA PARTICDLA & G | mus

Fig. 20 - Coeficientes de mobilidade e tempos de relaxamento
conforme Liu {21}



O tempo de relaxamento pode ser definido como uma constante do
tempo para aceleragao ou desaceleragao, sendo gue, para uma parti-
cula acelerandc desde uma velocidade inicial Vv, ate uma velocidade

v, & dado por:

_ -t/
vV = vV, exp { Vide Fig. 26, pag. 35 )

onde v & a velocidade no tempc , €

i
<

v, e a velocidade para t

A constante do tempo, conforme Liu (21) pode ser obtida por

onde m = massa da particula

p = densidade da particula, em g/cm?®

A distancia de frenagem, isto & , a distancia qgue a particula per-
correrd antes de parar, esta expressa pela relacao entre o tempo
de relaxamento e a velocidade inicial:

E a velocidade de decantagac ou deposicao, esta expressada pela re-
iacao

Onde g = aceleracao de gravidade.



3.3.~ A adesdo das particulas nas superficies

O termo adesado descreve a maior ou menor forca com gue a particula
esta sujeita a uma superficie.

Embora todas as forgas atomicas e moleculares tenham a mesma ori-
gem, convencionalmente tratam-se essas origens de forma independente.
Desta maneira serac discutidas as chamadas forgas de Van der Waals,
as forcas lono-eletrostaticas, as forgas superficiais e outros fato-
res diversos gue também influenciam na adesao das particulas em su-
perficies.

A.- As forcas de Van der Waals

Apesar de que os atomos ou moleculas possam ser considerados neu-
tros numa avaliacao geral, a flutuacac de posicoes dos elétrons pa-
ra um momento gualgquer permite a formacao de um dipolc gque tambéem &
atraido por ocutros dipoles nas vizinhancas. Esta forga de atragac,
chamada de forcas de Van der Waals, esta expressa por:

onde A é a constante de atracgac de Van der Waals

e r & a distancia entre as duas moléculas que se atraem mutua-
mente.

Esta equagao naoc é estritamente aplicavel a distédncias muito pe-
guenas nem a distancias muito grandes, uma vez gque a origem desta
forga & fundamentalmente eletrostatica.



B. As forgas Iono-eletrostaticas

Se as particulas estdo num liguido, a situacao & mais complexa
devido fundamentalmente a duas razcCes: primeiro, poderiam existir
gradientes de concentra¢bes de espécies ndo dissolvidas no liquidc.
Esta condicio é importante no caso em gue espécies ionicas estejam
presentes, pois poderiam formar camadas de particulas causando for-
cas repulsivas. A segunda razac € que O liguido adjacente & parti-
cula poderia ser diferente da estrutura do liguido restante o que
provocaria alteracOes nos resultados gerals.

Esta € a razao pela qual o diagrama forca-distancia de interacac
das particulas tem dois valores minimos (22), gque podemos observar
na Fig. 21, sendo esta segunda forg¢a chamada de jono-eletrostatica.

No caso em gue duas particulas esfericas de igual tamanhc conver-
giram ao mesmo ponto, a forca atuando no ponto de contato tenderia
a um valor de acordo Com:

f = 2 1magR

onde ¢ & a energia de superficie na interface ar-agua, ¢

o radic da particula em gquestac

pou )
o

Alternativamente, quando a distancia entre duas particulas & da
ordem de distancias moleculares, a forca de atracao Nm pode ser

expressa por:

Nm = 2 % 0,,;R

onde ¢ & a tensio superficial na interface liquido-particula.
1.2



L repulsdc icono-eletrostatica esta expressa por

abD(KTze]}?
Ni = o R ==mr———————memm e —— ==

onde WNi forga de repulsdo iono-eletrostatica

8 = distancia intermoleculai

K = coeficiente

D = permeabilidade elétrica

e = carga do eletron

Z = Valéncia iOnica

R . = R raio de particulas esféricas

Relembrandc gue convencicnalmente as forcas de atracac sao negati-
vas e as repulsivas sao positivas, & for¢a gue representa a resig-
téncia ao rompimento da ligagido entre duas particulas no liguido
atraves das intermoleculares ionc-eletrostaticas esta expressado por:

P = Nm+Ni = (-2 w7 g R+ 7R B/6 ) —————-

onde também

1
P = — { (B/8) - 2012}
R

sendoc g = aD{KT=ze}?



Deve ser notado gue esta resisténcia ao rompimento da ligag¢ao en-
tre as particulas & inversamente proporcional ao tamanhe das parti-
culas.

Os efeitos das forcas iono-eletrostaticas tem sido relatados pa-
ra dois tipos de particulas; basicamente:

* Minerails primarios, tais como quartzo, feldspato e mica, e
* Minerais secundarios, como a argila do tipo insoluvel em agua

0Os minerais de argila apresentam propriedades que tem sido descri-
ta como iono-eletrostaticas : no caso das argilas caolinitas, estas
apresentam estruturas cristalinas compostas de camadas assimétricas
de espessura de aproximadamente 15 A. As montmorilonitas, por outro
lado apresentam camadas totalmente simétricas. Nas caolinitas, as
hidroxilas e oxigénios estao face a face com as camadas adjacentes,
sendo gue nas montmorilonitas os contornos das camadas adjacentes
sao ocupadas por oxigénios do mesmo sinal.

As diferencas nas estruturas cristalinas podem ser explicadas pe-
las diferentes reacdes destes dois minerais na presenca de agqua
as particulas de «caolinita se enchem de agua até um certo ponto
guando umedecidas, sendo que as particulas de montmorilonita au-
mentam de volume até que elas possam se decompor has suas camadas
elementares.

No caso das forcas iono-eletrostaticas atuando em superficies
planas, pode ser observado © seguinte:

* Se as cargas ¢ 05 potenciais sao iguais, forgas de repulsao sao
observadas a gualguer distancia.

* Se os potenciais sao diferentes, porem de igual sinal, a repul-
s30 cresce primeiramente alcangando um ponto maximo para logc
decrescer até gue uma matua atragao seja experimentada, isto &,
até que aparega a repulsao de Born (23).

* Se ps potenciais sac de diferentes sinais, as superficies tendem
a atrair-se infinitamente, ate aparecer a repulsao de Bormn.



Na Fig. 21 pode ser observade a curva 1, representando um con-
junto de particulas num estado agregade, o qual seria alteradc
introduzindo um novo meio ionico, diferente do inicial. A curva Z
representa & caolinita, mostra que quando as particulas se aproxi-
mam mutuamente, a forca de repulsac mitua aumenta até um valor
maximo ao qual se segue uma atragcac tambem crescente, eventualmen-
te antes de aparecer a repulsac de Born. As curvas 3 e 4 podem ser
consideradas representativas da montmorilonita e nestes casos as
interacdes entre as particulas sao usualmente repulsivas, exceto
na curva 4, gue representa o casc conde as forcas iono-eletrostati-
cas e inter-moleculares sao repulsivas.

ATRACAO !

(FORCAS) O it DISTANCIAS
\///”H__ INTER-PARTICULAS

REPULSAC

Fig. 21 - Diagrama forc¢a-distancia entre duas particulas, (23).



As forcas eletrostaticas

0 calculo das magnitudes das forcas eletrostaticas que atuam so-
bre as particulas parece mostrar gue estas sao muito peguenas. Por
exemplo, se duas particulas de 1.0 micra de diametro estao sepa-
radas por 10 A, o nivel aproximado das forcas eletrostaticas, gra-
vitacional e de Van der Waals seria expressc na segulnte tabela,
de acordo com Yost e Steiman (24).

Forca de Van der Waals = 0.4 dinas
-3

Forca eletrostatica = 5.2 x 10 dinas
-1%

For¢a gravitacional = 5.2 x 10 dinas

considerando~se a carga de 15 e.s.u., uma densidade 1.0 g/cc, e &
constante de Hamaker de 5 x 10-10 ergs (25).

Desta maneira, poderia se concluir qgue a influéncia das forcas e-
letrostaticas de adesdc das particulas nas superficies seria des-
prezivel comparadas com as magnitudes das forcas de Van der Waals.
Por outra parte, as superficies podem ser carregadas com altissimos
potenciais como no caso da fabricagao de " wafers " para circuitos
micro-eletrdnicos, na ordem de até 20 mil volts, e onde, conforme
Yost e Steiman (24), as forgas sac suficientemente significantes
para gue particulas de tamanho menor que 1.0 micra adiram Iortemen-
te a estas superficies.

Outros fatores de influéncia

Dentro dos outros fatores gue influenciariam a coesao das parti-
culas nas superficies, a forma tem especial importdncia, uma vez
que a area de contacto e a plasticidade da superficie influirao
diretamente nesta adesao (26}



Também ¢ tamanho da particula estaria intimamente ligada as for-
cas gue a manteriam aderida & superficie, uma vez que, de acor-
do com Brandreth e Johnson (27), particulas com tamanho inferior a
1.0 micron na3c seriam influenciadas grandemente pela forga de gra-
vidade, porém as forcgas intermoleculares apresentariam uma enorme

infludncia, como pode se observado na figura 22 :

Forca inlermolecular (g)
10 M A -
. L . M = Milhac
: &\\\ ! i K = Miles
j | =
150 K \\
N ,

10 K 4. ; ; Lobdidd

01 | ¢ o | i o - ®iiiiloo
0.1 K T TTT7 3 T+ TVit] T TV TETTT

Tamenhe da Particula {(u)

Fig. Relacao tamanho e forge intermolecula { }

Conforme experiencias realizadas por Ikasakl e Kamamura {2g} .,
se & aplicado um campo elétrico & uma particula ou po, a forga de
adesdo desta particula ou pd aumentarad proporcionalmente com o©
aumento do campo elétrico.

De acordo com OS Mesmos autores, estas forgas de adesdao eletri-
cas aumentam proporcionalmente com © aumento da umidade ambiente,
fato gue tinha sido comprovado experimentalmente por outro autor,

{ Whitfield, 29 }.

Por outro lado, a umidade ambiente pode ser um fator de aumen-
to da capilaridade da particula, isto & , pode condensar agua oOu
outro vapor durante o0 processo e este iiguidce condensado ira 1i-
gar fortemente & particula com a superficie por capilaridade (30).
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CAPITULO®OC Iv

PARTE EXPERIMENTAL

Dentro do contexto de um processo limpo gqualguer, poderiam ser
identificados diferentes tipos de potenciais fontes de particulas
contaminantes. Tomando como base as principais atividades do pro-
cesso de montagem de sistemas de leitura/escrita em disces de
computadores, estas fontes dependerao de 5 fatores principais:

* A sala onde o processo se desenvolve.

* Os instrumentos: testadores e outros equipamentos eletricos
e eletronicos.

* Os materiais de consumco do processo. Nestes estao incluidos
todos os materiais utilizadcs para levar a cabo © processo,
tais como produtos gquimicos, luvas, panos limpadores, coto-
netes de limpeza, etc.

* As pecas mecanicas ou elétricas-eletronicas, as gue monta-
das formarao o produto final.

* Os operadores, 1isto &, o© fator humanc comc fonte geradora
de particulas contaminantes.

0 estudo de cada um destes fatores que influenciarao diretamente

a limpeza do processo e portanto o produto final e sua gualidade,

deve ser feitc separadamente. No entanto, gualguer que seja o

produto final do processo limpo (produtos micro-eletrdnicos, meca-
nicos ou ainda farmacéuticos ou quimicos de elevada pureza) © seu

estudo estari baseado em variaveis similares.

A Sala Limpa, contém uma diversificada gama de fontes potenciais
de geracdo de particulas: forros, ductos de ar condicionado, pin-
tura utilizada, distribuicdo das bancadas de trabalho, fluxo ds
do ar, etc.

Os instrumentos, testadores e gqualguer outro tipo de maguinaria
mecinica com partes gue se movimentam estarac gerando particulas
como consegifiéncia de atritos e desgastes.
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Desta maneira, parafusadeiras elétricas & ar comprimido geram
particulas decorrentes do atrito interno do motor elétrico ou da
turbina movimentada a ar, esteiras mecanicas produziréo particu-
las através do atrito dos seus rolos metalicos ou plasticos e das
superficies e correias em movimento, assim como os ventiladores
internos que refrigeram os motores e partes eletronicas dos tes-
tadores. .

Assim também todo volume introduzido na sala, incluindo nestes
as bancadas de trabalho, esteiras e testadores produziréo vma al-
teracio do fluxo normal de ar, laminar, para © qual foi inicial-
mente projetada a sala, alterando desta maneira o livre caminho
de saida das particulas através das grades inferiores da sala
e provovar turbuléncias, podendo levar estas particulas para lo-

cais criticos onde a auséncia de particulas se faz mandatdrio.

As pecas mecanicas gue fazem parte dos conjuntos finaie tambem
apresentam grande guantidade de particulas micrometricas e sub-
micrometricas apos sua fabricacao por processc de injecac, usi-
nagem, fundido e tratamentos térmicos e superficiais gue preci-
sam para obter as condicoes finais de resistencia mecanica, di-
mensionails e de acabamento.

Os materiais de consumo do processo, produtos quimicos necessa-
rios tanto para o processamento quanto para a limpeza das pegas €
mesmo da sala precisam ter um elevado grau de pureza de seus com=
postos, nac apresentando elementos estranhos gue iriam contribuir
a contaminar as pecas ou conjuntos. Ademals dos produtos quimicos
a serem utilizados, alcool isoprepilico, triclotrifluocretano e
saboes utilizados na limpeza final de pecas, & agua deionizada
tem especial importancia pois ela & usada abundantemente curante
todec o processo.

Por outra parte, todo artigo de consumo Como luvas protetoras,
mascaras faciais, panos limpadores, cotonetes de limpeza nao de-
vem contribuir tanto com a geracdo de particulas por atritos
quanto em nao se degradar com 2 utilizacdc dos solventes de uso
normal durante © Processo.

Os operadores de montagem e teste sao potenciais geradores de
particulas, através do corpo ou das vestimentas gque utilizam, de-
vendo estas apresentar caracteristicas determinadas gue assegu-
rem a nao geracao de fibras de tecido.



Desta maneira,
de contaminagéo

to
que

mando como base estas cinco classes de fontes
estariam presentes em gualquer tipo de pro-

cesso limpo, ndoc sendo restrito pelo produto final, foram feitas
uma série de experiéncias de laboratorio com o intuito de deter-
minar técnicas de coleta e analise de amostras gue levem a iden-
tificacio das suas principais fontes geradoras de contaminantes.

0s resultados, ac serem processados permitirao visualizar o©
perfil de limpeza dc processo em questdc. Por outro lado, sera
obtida uma base qualitativa gue permita aprimorar 0s pProcessos ae
fabricacao dos artigos de consumo usados Nos pProcessos limpos, pc-
dendo substituir estes por nacionals gue atendam as mesmas carac-
teristicas dos estudados.

Assim, foram idealizas uma serie de experlmentos destinados a
conhecer as caracterlstlcas destas principais fontes potenciais
de contaminantes ja citadas:

Sala Limpa

Operadores

Operadores

Artiges consumo

Quantificacdo e caracterizacao das particulas
decantadas em superficies, através do uso de
superficies de pastilhas de silicio, utilizan-
do para medidas microscOpio eletrdnico/espec-
trometro de Raios X e analisador de 1magens.

Quantificacdo de particulas geradas por vesti-
mentas, utilizando microscopia optica, conta-
dores de particulas por raios laser e cromato-
grafia ionica.

Determlnagao da protec¢do das mascaras fac1als
guanto a retencao de parclculas da resplragao,
mediante contadores de particulas por raios
laser.

Analise experimental das luvas utilizadas pe-
los operadores atraves de microscopia Optha,
microscopia eletronica, cromatografla itnicea,
contadores de particulas em liguidos por uti-
iizando raios laser e espectrografos de Railos

.
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Andlise experimental de panos limpadores uti-
lizados no processo | tecido de pano, espuma
e papel, atraves de contadores de partlculas
por ralios laser, cromatografla idnica, anali-
se de microscopia Optica e eletroOnica.

Artigos Consumo

Analise experimental das principals caracte-
risticas de cotonetes de llmpeza através de
microscopia Optica e eletrOnica, espectrogra—
fia por Raios X e cromatografia idnica.

Artigos Consumo

Quantificacdo das particulas geradas por pa-
rafusadeiras elétricas usadas no processoc, u-
tilizando bancada de fluxec laminar horizontal
e contadores de particulas aéreas por raios
laser.

Eguipamento

Toda a instrumentacac utilizada nos ensalos corresponde a apare-
lhos gue podem ser normalmente encontrados em laboratorios de anali-
se normais, com a unica excecac de um sistema de microscopioc ele-
trdnico de varredura acoplado a um analisador de imagens € a um ana-
lisador de elementos por raios X, fabricade especialmente para a de-
terminacdo quantitativa e gualitativa de particulas tomando como ba-
se instrumentos de fornecimento normal dos fabricantes Hitachi, Le-
mont e Kevex.

Os contadoresg através de dispersao de luz, com fontes de quartzo
ou raios laser, podem ser encontrados no mercado americanc, Jjapo-
nés ou alemac e sac usados normalmente nos laboratorios da indastria

farmacéutica, eletronica ou de bebidas.

A descricfo de todos os instrumentos, em detalhe, sao dadas no a-
péndice deste trabalho.




4.1.- CARACTERIZACAO DA CONTAMINACAO NA SALA LIMPA

A quantidade maxima de particulas gque podem estar presentes
nos ambientes controlados esta regulamentado pelas especifica-
coes do Federal Standard 209-B, dos E.U.A., sendo esta especi-
ficacao utilizada internacionalmente. Esta especificacao, como
foi visto, determina a guantidade maxima _de particulas nos am-
bientes limpos, estabelecendo classificacoes de acordo com estas
guantidades.

Por outra parte, a Sociedade Aamericana de Testes e Materi-
ais, ASTM, desde 1968 recomenda a utilizacdo de métodos opticos
para a contagem de particulas nos ambilentes controlados. A espe-
cificacao ASTM F-25, utiliza métodos Opticos de contagem em
filtros de membranas pelos quais passou determinado volume de ar

das salas limpas.

Estes métodos Optices, utilizando microscopios com oculares
graduadas para a classificacdo de particulas, nac permitindo uma
contagem de particulas menores de 5.0 micra, podendo tambem a-
presentar resultados subjetivos, dependentes da pratica e expe-

riéncia da pessoa que efetua a contagem sob © microscopioc.

Outra especificac¢do da Sociedade Americana de Testes e Mate-
riais, a ASTM F-24, de 1965, especifica um método similar para
a determinacac da contaminacac em superficies limpas, atraves
da contagem Optica de particulas aderidas em fitas adesivas de
dupla face, pressionadas nas superficies.

Nada existe, no entanto, referente a uma avaliacao das super-

ficies de trabalhoc com respeito da contaminacao. Ou melhor, uma
avaliacao da superficie de trabalho com respeitc a contaminagao
aérea, isto &, gquanta contaminagao e aceitavel estar presente

numa superficie de trabalho sem comprometer o produto.
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De acordo com esta situacao, poderiamos nos fazer as seguin-
te perguntas:

* Quantas particulas de um determlnado tamanho sao depositadas
por uma certa unidade de area em relagac ao tempo ? Isto &,
a especificagao da sala e conseqﬁentemente do numero de parti-
culas permltldas em forma de suspensao, nac permite ter uma
nocao das particulas gue estao sendo depositadas nas superfi-
cies.

* Esta deposicao de particulas pode ser relacionada com & clas-—
se de limpeza da sala ?

* (Como poderia ser gquantificada a contaminacgac superficial do
produto ?

* Qual a relacdo guantidade de particulas aéreas e depositadas ?
* Qual a mecanica que afeta esta deposicao ?

* Esta contaminacac superficial, embora proveniente da sala limpa
especificada pelo F.3. 205-B, como afetara o produto ? Isto é,
as classes especificadas para classificacao da contaminacao ae—
rea das salas de processc sao suficientes, no gque se refere a
contaminacac gue estaria sendo aceita no produte ?

Para respondd@r & estas perguntas, foram planejados dois tipos
de experimentos :

* Coleta e quantificacac de particulas aéreas em pastilhas de si~
licio.,

* Caracterizacdo elementar das particulas depositadas
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Exp. 1.~ A COLETA DE PARTICULAS DEPOSITADAS.

Metodo:

Para quantificar o numero de particulas gue sao deposita-
das nas superficies das areas de trabalho da Sala Classe
100 em relacdo a contaminacao existente no ar, foram uti-
lizadas 36 pastilhas silicio, de 76 mm de diametro. Este
tipo de pastilhas é normalmente utilizada na fabricagac
de circuitos integrados eletrdnicos e as utilizadas esta-
vam em estado final de processamento antes de comegar a
litografia, isto &, em estado final de limpeza, com zero
particulas maiores de 0.2 micron na sua superficie.

Foi utilizada uma sala limpa classe 100, com area de 500
metros quadrados e altura de 3 metros. O fluxo de ar era
vertical de saida inferior com velocidade de 0.48 m/seg e
as medicdes foram efetuadas com 19 operadores em ativida-
de normal. As condicoes de limpeza da sala eram monitora-
das automaticamente através de sensores remotos dispostos
em diferentes locais da sala, estando no momento da cole-
ta de amostras dentro das espe01flcacoes exigidas pelo
Federal Standard 209-B, isto &, com menos de 3.050 partl-
culas de 0.5 micron por metro cubico de ar.

A contaminaciao nas pastilhas de silicioc virgens foi me-
dida antes do experimento no analisador de imagenc
Surfscan 3000, para quantlflcagao do numero de particulas
presenteg nelas e assim poder deduzir estes valores dos
resultados finais.

0 Surfscan modelo 3000 &€ uma unidade de inspegao utiliza-
da normalmente nos processos de fabricacao de pastilhas
de silicio, que verifica o nivel de contaminacao da sua
superficie e a gquantidade de particulas presentes apés ©
processo de limpeza. Este analisador de imagens varre a
superficie das pastilhas com um raio laser, classificando
e quantificando estas por tamanho, cujo resultado e exi-
bido num monitor. Maiores detalhes podem ser obtidos nc
apendice deste trabalho.
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Apds esta medigdo, as pastilhas de silicio foram coloca-
das em diferentes pontos da sala durante uma hora, nas
posicgdes indicadas na Fig.23 . Em seguida foram guantifi-
cadas e classificadas no analisador de imagens acima men-
cionado, obtendo-se os seguintes resultados:

ENTRADA

B (34)

{21)
2 H1 c . ’ s . (46)

b (602) E (27}

23 Posicao das pastilhas de silicic dentro da Sala Limpa du-

rante a coleta de particulas, indicando entre parenteses
os resultados da medida de decantacaoc !




Fig. 25 - Pastilha de silicio utilizada para a coleta de

particulas



RESULTADOS

Deposicdao de particulas na Sala Limpa

part./cm2/hr

1 34.3 B (prateleira) nivel super. esguerda
2 0.3 B " nivel meio direita

3 0.3 B " nivel super. direita
4 0.2 B " nivel meio esguerda
5 0.3 B " nivel super. central
6 0.2 B " nivel meio central

7 27.8 E (circulagao} esguerda

8 0.1 E " direite

9 4.8 G " direita

10 0.4 G " centro

11 0.4 G " esquerda

12 0.9 F direitsa

13 0.1 F esquerda

14 0.1 F centrc

15 0.4 D esquerda

16 602.6 D direita

17 0.2 Esteira esguerda

isg 0.2 Esteira direita

Obs: * MedigOes do primeiro grupo de pastilhas de silicio
* O tamanho das particulas consideradas & maiores de 0.5 micron
* Tempo de decantagac : 01 hora, com atividade normal da sala.
* Velocidade do ar : 90 pés por minuto ( 0.48 m por seqg }.

* Jrea analisada : 31.7 cm2,; a partir do centro da pastilha de

silicio.
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{ Segundo grupo de pastilhas de silicio )

Pastilha Decantacao
part./cm2/hyx
1 21.3
2 —_—
3 46.5
4 2.6
5 1.5
6 0.1
7 2.0
8 0.3
9 0.1
10 0.3
11 0.5
12 0.5
13 0.2
14 0.2
15 0.2
1l¢c .1
17 5.2
18 1.6
1¢ ¢.7
Obs: *

*

* VYelocidade do ar

*

CY OOy oo e oo
[ N N S

esteira
esteira

(prateleira)

"
n

1

I R e b e ) O)

B N

direita
{valores nulos)
esguerda
esquerda
direitsa

centro

direita
esquerda

centro

esqguerda
direita
esquerda
direita

superf. direita
superf. esauerda
meio, direitea
meio, esguerda
direita
esquerda

Medicoes do segundo grupo de pastilhas de silicio

0 tamanho das particulas consideradas € maioreé de 0.5 micron

Tempo de decantacaoc

area analisada

31.7

01 hora,

com atividade normal da sala.
90 pés por minuto ( 0.48 m por seg }.

cm2, a partir do centro da pastilha de
silicio.



Exp.

2.

- ANALISE QUALITATIVA DAS PARTICULAS DECANTADAS

Método: As particulas foram removidas das superf1c1es expostas das

pastilhas de silicio utilizadas na experiéncia anterior u-
tilizando metanol a baixa pressao, previamente filtradeo a-
traves de filtros de poliéster com porosidade 0.1 micxron.

Uma vez transferidas as particulas ac meio ligquido de me-~
tanol, este foi filtrado em filtros das mesmas caracteris-
ticas gue os anteriormente citados. Em seguida, os filtros
foram colocados sobre porta amostras de grafite de 25 mm
de diametro para posterior recobrimento com carbono. A se-
guir, foram analisados num sistema de microscopio eletro-
nico Hitachi S-520, analisador de imagens Lemont DA-10 e
espectografo de raios X Kevex 8000 EDS.

O sistema descrito & totalmente automatico sendo capaz de
analisar segliencialmente seis diferentes amostras. Numa o-
peracdo tipica, & determinado o local através do microscG-—
pio eletrdnico , apds o qual & programado o analisador de
imagens e o espectdgrafo para efetuar a varredura e anali-
se elementar das particulas de forma automatica. Mais de-
talhes podem ser obtidos no apéndice deste trabalho.

A analise qualitativa foli desenvolvida por dois métodos,
utilizando o sistema manual e automatico de analise do
sistema Hitachi-Lemont-Kevex. Para a analise manual, as va-
rreduras e analise de caracterizacao de elementos foi feito
particula por particula, e na operacao automatica, foram
delimitadas 150 areas com um aumento de 500 para cada a-
mostra, isto &, foram analisadas as particulas dentro das
150 areas programadas.

Todos os resultados estao expressos como porcentagens aGa
particula encontrada relativa ac total de particulas ob-
servadas durante a2 analise.



Fig. 26 — O sistema hibrideo Hitachi-Lemont-Kevex utilisado para
guantificacao e analise elemental das particulas.
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Elemento/local prr A B C D E F

i —————— ————————— ————— —— ——— ———— ——— — _——— - - —

( Valores correspondientes aos elementos encontrados no total de
particulas examinadas em cada local, em % do total )}
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ANALISE DOS RESULTADOS

O0s resultados obtidos na coleta de particulas em pastilhas de
silicio permitem & identificacao dos diferentes locais onde sao
decantadas. Assim, podemos observar que a maior concentracgao de
particulas se localiza no iocal identificado como D, com 602
particulas maiores que 0.5 micron por centimetro quadrado.

outros dois locais de alta incidéncia, A-1 com 46 e 21 parti-

culas e a prateleira junto a porta com 34 particulas por cmZ er
cada hora mostram o guadro de maior contaminacac observada. O
resto do locais mostram valores de decantacao da ordem de 1.0
particula por cm quadrado ou menos, a excecao do local G gue
apresenta 4,8.

Ao analisar os elementos presentes nas particulas depositadas
nestes locais de maior concentragac de decantacao, podemos notar
que nos casos das estacoes de montagem A e C, praticamente a
metade das particulas examinadas no espectbgrafo de raios-X nao
gerou espectro, induzindo isto a concluir gue estes valores en-
contrados ( 51.9 e 50.0 % das particulas) correspondem & par-
ticulas de origem organico, tendo seu origem provavelmente nos
operadores , isto &, a contaminacao proveria dos COrpos.

A prateleira B apresenta uma alta concentracao de particulas
também organicas ( 23.5 % ), porém a maior concentracac de ele-
. mentos corresponde a Ca ( 29.0 % }). Estas particulas podem ser
interpretadas como conseqliéncia do movimento dos operadores na
area.

Também foi achado Ca em grande proporgao (35.7 %) na estacao
de montagem C.

A estacdo de montagem D apresenta uma alta proporcac de Fe,
( 39.7 $ das particulas }. Esta decantacao de particulas de Fe
pode ser relacionada com 0 PpYocesso, uma vés gue nesta estacaoc
o operador utiliza ferramentas metalicas ao apertar porcas €
parafusos, podendo ser facilmente geradas estas pelo atrito
entre peca e ferramenta.
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Foi encontrado enxdfre na proporcao de 24 % na estacao A,
podendo estar relacionado ao acido sulfarico wutilizado durante
0 tratamento superficial das pegas que sao montadas neste local.
A decantacdo de particulas de compostos de enxofre nas pasti-
1has de silicio leva a concluir gue os métodos de remocdo de
de contaminantes e limpeza das pecas antes de serem montadas no
produto, nidc estariam sendo o suficientemente efetivos.
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CONCLUSOES

N3o existe, atualmente, nenhuma especificacdo ou norma inter-
nacional que estabelega limites de contaminacdo nas superficies
de trabalho de uma sala limpa. Desta maneira, ndc & possivel
comparar os resultados com valores previamente estabelecidos.

Por outra parte, os valores determinados pelo Federal Standard
209-B limita a guantidade de particulas existentes no ar de uma
sala limpa pelo volume contido nela. Assim, uma sala limpa gqual-
gquer poderia conter, por metro cubico de ar:

|federal Stamaard 208-3 |
TAMANHO: 0.5 um 1.0 um 5.0 um
AMBIENTE:
Classe 100 3.050 600 30
Classe 1.000 306.500 6.000 300
Classe 10.000 305.000 36.600 3.000
e e e +

Tabela 2 : Numero maximo de particulas permitidas com relacao ao
seu tamanho para diferentes tipos de ambientes, por m3.

Estes pardmetros de conteildo de particulas por volume, guando
transportados ao volume da nossa sala, isto & 1489.8 metros ci-
bicos, seriam permitidas 4,54 milhbes de particulas de 0.5 mi-
crones, 893 mil de 1.0 micron e 44,7 mil de 5.0 micra para um
instante determinado.
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Estes valores especificados ser compgrados com os valores
tedbricos de deposicao de particulas nas superficies atraves da
velocidade de sedimentagdo e da concentragao de particulas no ar.
Assim, poderiamos calcular a deposi¢dc tebrica atraveés das seguin-
tes formulas:

Vs = ——————e——tn { velocidade de sedimentagao }

densidade da particula -4
viscosidade do ar ( 1.8 x 10 poises }
diametro da particula

aceleracao de gravidade

——r—

onde: p

il

G ged
K

e 0 coeficiente de transferéncia de massa K

K = ————~ onde j fluxo de particulas
N N = concentracao de particulas

Por outra parte, este coeficiente de transferéncia de massa pode
ser relacionado com ¢ numero medio de Sherwoeod (27), onde

i3 1z

sh = 1.08 Sc Re onde Sh numero medic de Sherwood

]

v
Sc¢ = ———-
D
Re = numero de Reinolds
y = viscosidade do ar
D = coef. de difusao da particul

a
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e tambeém

Sh = K Dw D onde Dw = diametro da area de

Deste modo, relacionado Re &z

Re = U Dw / v onde U = velocidade do ar sobre

Finalmente se obtém a relacgdo para De

De = {KE + Vs) t onde (K + Vs) = a velocidade
t = tempo
De = deposigaoc

e podemos obter os seguintes valores:

deposicgaoc

a superficie

de deposicao

Tama nho Particula Vs (cm/seg) N (p/seg) bDeposicao
0.5 micromn 0.00093 0.0035 0.011
0.7 ¢.00181 0.0017 ¢.011
1.0 0.00367 0.0007 0.009
2.0 0.01400 0.0001 0.005

Tabela 3 - Valores tedricos de deposigdo de particulas

(*) Valores de deposigao em particulas / cm?-hora }



Estes valores calculados teoricamente de acordo com as for-
mulas acima correspondem aos valores maximos de decantagac gue
apresentariam particulas numa sala limpa classe 100, pois fo-
ram tomados valores de concentracao de particulas maximos per-
mitidos pelo Federal Standard 209-B. Deste modo, numa sala
limpa de acordo com esta especificacdo, o limite maximo de par-
ticulas de 0.5 micron gue pode se dep051tar num centimetro qua-
drado por hora & 0.011, ou 110 particulas por metro guadrado
por hora e podem ser graficados conforme a seguinte curva:

r 200 : : :
g . Va = 0.48 m/seg|
g ]
E ™
E
S50 ]
o .
2 ] |
W Ir
T i -
= 4 \
_: ] \\ \
\: o !
= 50 Mhhf

D T

t

1 I '

20 .40 .0 .BD 1.00 12, 1.40 1.60 1.80 2.00 2.20 1
Difimetre Fisico (um) [

Fig. 27.- Deposigdo teorica de partlculas num ambiente de Clas-
se 100, conforme seus diametros fisicos.



Alguns autores (28,29) fazem notar que os mecanismos de decan-
tacdo de particulas depende do tamanho destas, sendo que para as
partlculas de tamanho inferior a 0.1 micron o mecanismo predo—
minante & difusac e gue para as de tamanho maiores de 1.0 micron
a decantacdo se daria atraves de sedimentacao.

Para tamanhos intermédios, os dois mecanismos, isto & difusao
e sedimentacao seriam importantes, nac estando presentes de
forma notavel os mecanismos inerciais nem as atracgbes eletro-
foreticas (28).

Os mesmos autores sugerem um terceiro mecanismo de decantacao
de particulas em superficies: a atracao eletrostatlca, que seria
consegliéencia da carga das partlculas em suspensao e cujo valor
dependeria fundamentalmente do mecanismo de geragdo dela. Deste
modo, as particulas geradas por atomizagao ou dispersdo de po
estariam usualmente carregadas.

Assim também, as particulas geradas devido a outras condigoes
como no caso das particulas geradas por condensacgao de vapores
seriam neutras embora esta neutralidade se apresentaria de forma
momentinea uma vés que estas se carregam ac colidir com os ions
presentes no ar que as rodeila.

Baseado nestes conceitos, os mecanismos de difusao, sedimen-
tacdo e atracido eletrostatica poderiam ser relacionados com ©
Federal Standard 209-B e desta maneira se determinar as condi-
goes de limpeza real nas pecas e produtos gue podem ser espera-
dos num ambiente de determinada classe, gquando estas sao decanta-
das.

0 método de guantificacdo de particulas decantadas atravées da
utilizacac de pastllhas de silicio, mostra ser um processo exato
e simples de operar, nao precisando de mais elementos alem das
pastilhas de silicio e o analisador de imagens.

Por outra parte, as pastilhas de silicio sdo de elevado custo,
sendo re—aproveitaveis sO em casos gue apresentem valores de
contaminacao baixos, podendo ser descontados na leitura final do
analisador de imagens. Uma alternativa de mais baixo custo seria
utilizar placas de vidro, similares as usadas nas analises opti-
cas, ap0s um processo de limpeza adeguado.

64



A utilizacao de placas de vidro como opgao frente ao alto cus-
to das pastilhas de silicio poderia, mno entanto, apresentar di-
ferentes resultados na decantacdc uma vez gue o vidro e isolante
e o silicio semicondutor. Esta diferenga do material da superfi-
cie onde & depositada a particula ira a influir no mecanismo de
atracio eletrostatica particula e a superficie da pastilha ou da
placa de vidro.

0 analisador de imagens utilizado nas experiéencias tem um alto
custo ( aprox. 85.000 ddlares ) porem poderia ser utilizado, com
as devidas adaptacgoes, analisadores de imagens metaltrgicos, a
um custo quase tres vezes menor.

Ainda, baseado em fotografias feitas ao microscopio podem se
contar, visualmente, as particulas decantadas utilizando um pro-
cesso de estereologia.

Um outro método alternativo, sem a utilizacao do analisador de
imagens e pastilhas de silicio estaria fundamentado na utiliza-
cio de discos tipo Petri com um iiquido. As particulas deposita-
riam no liguido, sendo este analisado posteriormente com a uti-
lizacdo de um contador de particulas para meios liguidos atraveés
de raios laser. Este tipo de aparelho ( que foi utilizado em ou-
tras experiéncias deste trabalho ) tem um valor de 12.000 déla-
res, isto €, 7 vezes mais barato que O analisador de imagens

Surfscan 3000.

0 método utilizado na coleta das particulas para analise ele-
mental se mostra, por outra parte, dificil de manusear, princi-
palmente no gue se refere a transferencia das particulas para o
meio liquido, para sua posterior concentracao num filtro e a-
nalise ao microscopio eletrbnico. ©O 1liguido aplicado na super-—
ficie da pastilha de silicio para retirar as particulas apre-
senta, as vezes, tendéncia a fluir em direcac a parte posterior
da pastilha, podendo desta maneira agregar & amostra particulas
da parte .posterior.
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4.2. A CONTAMINACAO GERADA PELAS VESTIMENTAS

As vestimentas usadas pelos operadores da sala limpa devem
possuir caracteristicas especiais no gque se refere a trés para-
metros importantes: a geragao de particulas pelo atrito ao qual
serao submetidas durante seu uso, a guantidade de compostos

idnicos apos a lavagem e a guantidade de materiais solides pre-
sentes e gue podem se soltar com solventes.

Em 1968, guando comecavam _a ser usados trajes especials na
indastria oOptica, de fabricacao de satélites e posteriormente
farmacButica, foram criados parametros de limpeza pela Socieda-
de Americana de Testes e Materiais (ASTM), estabelecendo uma
classificacac de acordo com a quantidade de particulas due
estas vestimentas geravam ao serem submetidas a uma passagem
de ar. Esta especificagdo, chamada de ASTM F-51, foi gerada
de acordo com as necessidades da industria da epoca, sendo que
foi estabelecido um limite maximo de tamanho de particulas pa-
ra estes processos: 5.0 micra. Estas particulas, também, deve-
riam ser guantificadas de acordo com O instrumental disponivel
na época : a microscopia Optica

A especificacdo ASTM F-51 ainda & valida, nao tendo side
modificada ou alterada nos seus métodos de ensaio. Porém, as
necessidades da indiastria, baseado particularmente no rapido
desenvolvimento da industria micro-eletrdnica e de fabricacao
montagem de computadores, tem-se modificado grandemente foi
mencionado no Capitulo 1 deste trabalho. Assim, hoje temos ne-
cessidade de controlar particulas com até 0.3 micron, isto &,
de um tamanho 16 vezes menor gue em 1968.

Por esta razao, foram realizadas neste trabalho duas expe-
riencias destinadas a guantificar as particulas contidas nos
trajes usados pelos operadores dentro da sala limpa: uma de a-
cordo com os pardmetros estabelecidos pela ASTM para quantifi-
cacio de particulas maiores de 5.0 micra atraves de contagem
dptica e outra mais de acordo com as necessidades atuais da in-
. dustria para quantificacdo de particulas menores, de até 0.3
micron, considerado o limite critico na fabricagdo e montagem
de micro-circuitos e computadores em 1988.

Além de ser idealizado um método de gquantificacao mais ade-
guado aos instrumentos acessiveis hoje, foi determinada a gquan-
tidade de compostos solliveis em agua e a gquantidade de compos-
tos idnicos presentes nas vestimentas ap0s © processo de lava-
gem, uma v8s que os ions presentes poderiam se depositar em su-
perficies criticas e reagir com O material base, produzindo

-

compostos gquimicos capazes de atacar estas superficies.



EXP. 3.- QUANTIFICACAO OPTICA DOS CONTAMINANTES

Método: foram examinados 04 conjuntos de roupa a serem utilizados
pelos operadores. Dois conjuntos correspondiam a vestimen-
tas novas e dois ap®s lavagem numa lavanderia classifica-
da como Classe 100.

para a coleta de particulas foi utilizado o método reco-
mendado pela A.S5.T.M. F-51.68, onde as particulas 580 ex-
traildas deixando passar um fluxo de 14 litros por minuto
de ar previamente filtrados, através do pano dos trajes a
utilizados pelos operadores. O ar passa por um filtro co-
locado apOs ¢ pano, de forma que as particulas liberadas
pela aplicacdo da passagem do ar saoc depositadas nele,
sendo logo quantificadas manualmente no microscoOpio Opti-
co, segundo método especificado pela ASTM F-25, do ano
1968.

A coleta e contagem de particulas nos filtros foi reali-
sada sob o fluxo laminar de uma bancada vertical classe
100. Para a coleta, foi utilizado um coletor de aco, da
marca Millipore especialmente projetado para estas medi-
das. Para a contagem Optica, foi utilizado um microscopio
Nikon K-II com aumento de 400 vezes, com escala graduada
na ocular.

De acordo com o método ASTM F-51, a coleta deve ser efe-
tuada em 5 pontos definidos ( correspondentes a peito,
axila, cintura, joelho e parte posterior, no assento ) e
quantificadas através da soma das particulas encontradas
nestes locais.

0 coletor e o sistema de coleta pode ser visto na Fig. 28.



Fig 28 - Sistema de colecdo de particulas conforme o ASTM F-51.

Resultados
e ————————— e ——— o —————— e ——— e —————————— +
| AMOSTRA Condicdo | Part./cm2 | Part./Traje |
Fmmm Fm—m———————— o ———— T et ot &
( >5.0 u) { >5.0 u)
A Sem uso 19.3 772.000
B Sem uso 21.2 848.000
C Lavado 24.5 880.000
D Lavado 23.8 952.000
e ————— ————— i ———— o —— e —— o ——————— +



EXP. 4.- QUANTIFICACAO POR CONTAGEM ELETRONICA

Como ja mencionado antes foi desenvolvido um método de me-
dida com algumas vantagens sobre O proposto pela norma

-

ASTM F-51. A contagem das particulas & direta | evitase ©

- - . -

uso de filtro intermediario, & possivel determinar parti-

culas menores ( 0.3 um ) e utiliza-se equipamento mais so-
fisticado gue reduz em muito o tempso para a obtencao dos
resultados.

O método utiliza um contador eletrdnico de particulas MET-
ONE, cujo principio de operacao esta baseado na emissao de
luz por uma fonte halogenia de guartzo e a dispersao pro-
vocada pelas particulas que atravessam O feixe de luz. O
feixe & captado por sensores opticos, o gque permite sua
quantificacgao eletronicamente.

3 Para gue se pudesse avaliar o método foram reproduzidas as
mesmas condicbes estipuladas pelo ASTM F-51, isto é, a a~
plicacdo de uma pressao de aspiracdo de 180 mm de Hg sobre
sobre © pano, para soltar as particulas, com uma passagem
de um fluxo de 14 litros por minuto.

Na Fig. 29 pode ser vista a montagem do novo sistema e Os
resultados obtidos sio apresentados nesta pagina . Maiores
detalhes sobre o contador eletrdnico sao oferecidos no a-
péndice deste trabalho.

Resultados
e e ————— e fmm e —————— +
| AMOSTRA | cCondig¢do | Part./ecmz |  Part./cm2 |
e ————————— fmm e ———— o ————————— e ——— e ———— +
{ »>5.0u ) { >1.0u )
A ) Sem uso 23.8 9.453
: b Lavado 30.0 14.584
| e —————————— e ————— e —————— e +



A A = Manometro

B B = Filtre 0.2 um

- C C = Valvula de ar
D = Rotametro

E = Contador de par-—
ticulas
D
E F = Sensor de contacto

com o tecido ( en-
trada do ar)

Fig. 29 - Esguema do sistema de quantificaga6 de particulas
proposto, baseado em contagem optica-eletronica.

PO A R et SR
A . ”

e s oy

Fig. 30 - Sistema de contagem de
contador de particulas a raios laser portatil ATCOR.

particulas proposto, montado num
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Resultados:

Concentracgdes de material (ppm) *

e ———— = o — e fm——————— Fom———— +
| Amostra | F | cl | ro, | NO, | so, |
F— fomm e ——— fo— - fom—m fom—m———— Fomm e —— +
A - Nova 0.030 0.303 0.127 0.363 0.642
B - Nova 0.033 0.236 0.122 0.160 0.534
¢ - Lavada 0.048 0.379 0.141 0.086 0.950
D - Lavada 0.036 0.309 0.113 0.089 0.867
fom e — fm o ——— Fmm e ———— Fm— e ——— fm—————— +

I ——— Y R bt ke

e Fomm————————— =t ———— F e ———— e ———— +
| Amostra | F | ¢l | PO, | NG | so, |
m———————— e ———— Ffm————— e —————— Fomm————— Fom—————— Fm——————— +

A - Nova 0.28 2.86 1.20 0.44 4.58

B - Nova 0.30 2.22 1.16 1.54 3.56

C - Lavada 0.44 3.52 1.30 0.80 7.22

D - Lavada 0.34 2.90 1.06 0.84 6.64
e —————— Fom e —— t——————— o ———— +———————- Fm————— e +

* Concentecdo ionica em ppm

** Concentracio normalizada a total de materiais por traje examinado
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Método: apds a anidlise no cromatografo, 200 ml da amostra liguida
foram evaporados para guantificacdo dos residuos solidos
contidos. Os valores obtidos em mg em cada amostra foram
padronizadas ao valor do peso total do traje, obtendo-se
os seguintes resultados.

o — e e ——— e +
Amostra residuos em 200 ml Residuos por traje
(mg) (mg)
Fr—mm e — fomm e Fom e — +
B - Nova ¢,0012 28,395
C - Lavada 00,0014 33,13
D - Lavada 0,0019 44,97
o m e mm Frmmm e — o +
—50+ i
b ]
E
@

Residuos por Tr
%
T

)
PO
1

10}

Fig. 31 Extracao de Residuos Soélidos dos Trajes



ANALISE DOS RESULTADOS

As vestimentas testadas pelc métode A.S.T.M. apresentaram uma
média de 20 particulas maiores de 5.0 micra por cada centimetro
quadrado para as vestimentas novas, e 24 particulas por centimetro
guadrado para as lavadas em ambiente controlado.

As mesmas vestimentas, amostras A e D, foram testadas ntilizando
o sistema de contagem proposto, através da utilizacao do contador
éptico-eletrdnico Met-One. Os resultados diferem dos obtidos me-
diante a contagem Optica, sendo que foram encontradas 24 parti-
culas de tamanho maior a 5.0 micra por centimetro quadradoc na a-
mostra nova, e 30 na amostra lavada.

Os valores encontrados pelos dois métodos representam, em termos
de particulas maiores de 5.0 micra por traje, uma grande dife-
renca: 213.000 particulas a mais nos trajes novos e 351.000 a mais
nos trajes lavados, considerando uma superficie total de 3 metros

quadrados por traje.

Esta diferenca obtida pela comparacao de resultados dos métodos
da ASTM F-51 e o novo método Optico-eletrbnico proposto pode ser
interpretada como inerentes a erros cometidos durante a contagem
optica no método recomendado pela ASTM.

Por outra parte, nas amostras A e D também foram guantificadas
as particulas maiores de 1.0 micron, obtendo-se valores gue, padro-
nizados a centimetros guadrados representam aproximadamente 9.500
particulas para a amostra nova e 14.600 para a amostra lavada.

As concentracoes de materiais ionicos observadas nas amostras la-~
vadas apresentam os seguintes resultados, em media, guando compara-—
das com as novas:

F c1 PO, NO, SO,

amostras Lavadas + 33 % + 27 % 0 - 17 % + 70 %

0s residuos s6lidos, obtidos por evaporagadc, mostram tambem
uma diferenca consideravel, perto de 50 $ a mais nos trajes lava-

do.



A diferencia de resultados entre os dois sistemas confreontados,
o A.S.T.M. e o sistema bptico-eletronico, pode ser interpretado
como resultante da comparacdc entre um sistema subjetivo, como
& 0 sistema o6ptico, e um sistema objetivo, eletronico. Este, a-
tendendo todas as exigéncias do sistema usado pela ASTM no gue
se refere ao modelamento da experiéncia, apresenta resultados
que diferem em até 25 % dos valores obtidos com o modelo origi-

nal.

Este sistema Optico-eletrdnice se mostra, pela sua objetivi-
dade, mais confidvel que o sistema da A.S.7.M., sendo nao sO u-
tilizavel para a gquantificacao de particulas de 5.0 micra, como
para particulas até 0.1 micron, dependendo da capacidade do
aparelho eletrdnico quantificador usado.

Os resultados obtidos nas Experiéencias 5 e 6, guantificacao
dos materiais idnicos e extracao de residuos sOlidos, se mostram
adequados a analise do processo, € de acordo com estes podem se
escolher melhor os materiais utilizados para a lavagem dos tra-
jes.
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4.3. A CONTAMINACAO RETIDA PELAS MASCARAS PROTETORAS

As mascaras faciails a serem utilizadas pelos operadores na sa-
la llmpa foram ensaiadas em fungao da capacidade de retencgao de
particulas exaladas pela respiragao dos operadores durante o pe-
riodo de trabalho. As mascaras utilizadas para estes ensaios fo-
ram confeccionadas do mesmo material que as roupas, estando nas
mesmas condigoes de limpeza que estas.

C objetivo pr1nc1pal destes ensaios foi determinar o grau de
protecac efetivo das mascaras faciais guanto a nao deixar passar
particulas s6lidas durante duas condicoes extremas: a respiracgao
de uma pessoa que acabou de fumar um cigarro e a agao de tossir
com uma forga moderada.

Método: 4 operadores roupa completa e mascaras foram submetidos
a testes de retencao de particulas, dentro da sala lim-
pa Classe 100.

Foi instalado um contador de particulas aéreas a laser a
100 mm abaixo da fase do operador e registrado os valo-
res das particulas exaladas pela sua respiragao nasal
normal por espag¢o de 15 minutos, para fumantes.

Os mesmos operadores tiveram quantlflcadas as partlculas
exaladas nas mesmas condigoes, porém com a protegao das
mascaras.

Numa segunda parte da experiencia foram guantificadas as
particulas expelidas por tosse do operador {isto e ,pela
boca) nas duas condicoes, com e sem mascara.

As anotac¢des feitas correspondem a particulas maiores
de 0.5 micron geradas por operadores.fumantes num espaco
de 15 minutos, a particulas geradas pelos mesmos ope-
radores t0551ndo (em amostragem de 7 segundos, gque cor-
responde a uma aspiracdo de 0.25 pés cubicos por minuto,
paarao do aparelho). E também feita uma comparagao das
particulas geradas com € sem a protegao da mascara.
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Fig. 32.- O método utilizado para contagem de particulas
produzidas por respiragac e tosse humana.
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Amostra: foram quantificadas as particulas solidas emitidas por

operadores fumantes durante a respira¢ac nasal, ime-
diatamente apds ter fumado um cigarro, ( tempo zero )
O tamanho das particulas medidas corresponde a maiores
de 0.5 micron, sendo o tempo de medigaoc de 1 minuto. A
experiéncia foi desenvelvida numa sala classe 100.

Tempo (min) 0 2 4 3 8 10 12 14
OP. Sem Mascara 1248 568 302 256 143 113 a0 70
Op. Com Mascara 41 33 22 16 15 12 12 11
g 1,400
Metodo: contador de particulas
n L erereas vie LASER com d = 100
' 1.200
o
m \
o 1,000
n
m
— BOO
=
“
s 600
-
P
& . 400
O] ‘\\h‘ﬁ_‘\h
o i
8 200-m'[Com Mascara|
v w é -I-
< o 2 4 3 8 10 12 14 16
t { min )

16

12

08
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Amostra: Os quatro operadores ensalados simularam tosse por espaco de
aproximadamente 1 segundo, estando sem mascara protetora.
Dois operadores eram fumantes (F} e dois nao fumantes {NF).
Os resultados sac a média de trés medicoes, efetuadas 5 mi-
nutos apos os fumantes terminaram de fumar.

Tamanho (u) 0.2-0.3 0.3-0.5 0.5-1.0 1.0-3.0 >3.0
Op. 1 (NF) 198 80 70 17 0
Op. 2 (NF) 178 95 80 23 1
Op. 3 (F) 359 402 148 78 1
op. 4 (F) 386 365 167 112 2
!
700

3 Metodo: conirdor de particulas aereas

E vie LASER d= 100 mm, t= 03 seg

T 600

B,

¥ 500

g

2

L
7

0.2...0.3 0.3...0.5 0.5...1.0 1.0...3.0 >3
Tamanho de particulas (microns)

Fig.34 Particulas Geradas por tosse (sem mascara)




Exp. 9.— GERACEO DE PARTICULAS POR TOSSE, COM MASCARA

Amostra: Os guatro operadores anteriores simularam tosse nas mesmas

condicdes anteriores e as medidas foram feitas pelo

processo.

Tamanho ({u) 0.2-0.3 6.3~-0.5 0.5-1.0 1.0-3.0
Op. (NF) 32 14 02 0
op. (NF) 43 20 12 1
Op- (F) 54 30 16 2
Op. (F) 48 25 11 1
100 s
o Metodo: contador de particulas sercas
‘g via LASER d= 100 mimn, t= 03 seg }
¥
& 80
<
£
& 60
N
40 \\*
:F‘umantggl
20 > ‘HH\"\
‘Nao i‘uma;-\ l\%
S s S .
0.2..0.3 0.3...0.5 0.5...1.0 1.0...3.0 >3
Tamaphe de particulas (microns)
Fig. 35 Particulas Geradas por tosse (com mascara)

mesmo
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ANAL ISE DOS RESULTADOS

O teste de retencio de partlculas geradas pela resplracao de
pessoas apOs fumarem um cigarro € bastante claro, uma vés gue
mostra uma protecdao de até 96.7 % das partlculas maiores de 0.5
micron no caso da medigao imediatamente apos ter fumado. Esta
protecao da mascara facial continua sendo efetiva ate pratica-
mente 15 minutos apOs essa pessoa ter fumado, isto €, sO apos
15 minutos de uso tornaria-se dispensavel no que se refere a
protegao contra particulas sélidas expelidas por respiragao a-
pOs fumar.

No caso dos resultados obtidos sem as mascaras no teste de
simulacio de tosse, também vemos uma diferenca notavel entre as
particulas solidas geradas por fumantes e nao fumantes, embora
estes resultados sejam de dlflCll interpretacao uma vEés gque po-
dem entrar neles variaveis ndo computadas, como a geracao de
particulas ligquidas de saliva, sendo dependentes da forma e for-
ca usada para a geracao da tosse simulada.

CONCLUSOES

Ao comparar estes resultados com Os obtidos pela experiéncia
de capacidade de retencao da mascara pode-se concluir gue sua
utilizagao contribui para uma retencao de até 87 %, no caso das
partlculas de 0.2-0.3 micron expelidas por fumantes sem a pro-
tecao facial. Tambem, para particulas maiores, de 1 a 3 micra,
esta protecao & guase total, da ordem de 98 %, como pode ser
observado na figura 36.

Pelos resultados obtidos, a protecdc das mascaras pode ser
considerada de uso fundamental dentro das salas de ambiente con-
trolado, uma vés que protege, filtrando, uma maior parte das
particulas sOlidas geradas tanto pela respirag&o normal dos

individuos fumantes como por atos involuntarios como a tosse

rante as operagoescirfirgicas.
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O método utilizado para quantificar as particulas geradas pe-
la respiragdo e tosse mostrou-se particularmente eficaz na gquan-—
tificacac de particulas exaladas por fumantes sem a protegao da
mascara, apresentando resultados que mostram diretamente a neces-
sidade de sua utilizacio durante os processos de fabricacdao com
ambientes controlados.

Na Fig. 36, pode ser observada a porcentagem de retencao das
particulas de diferentes tamanhos na condigac mais extrema tes-
tada: fumantes com tosse.

'g 100 ' /:‘-c
Q i
5 "
2 -
w 95 ol
© -
# e
//
90 Wl
,
‘e
B85
Caso: tumantes com tosse
BO

0.2..00.3 0.3.05 05.1.0 1.0.30 >3
Tamanho de particulas {microns)

Fig.2¢ Porcentagem de Retengao de particulas.

Fig. 36.- Capacidade de retencdo das mascaras no caso de fumantes
com simulacac de tosse.



4.4. ENSAIOS FEITOS NAS LUVAS DOS OPERADORES

De acordo Ccom a utilizacao das luvas durante O processo, ficou
determinado gue estas deveriam apresentar as seguintes caracte-
risticas: transferir um minimo de material durante o contacto su-
perficial, serem construidas com um material resistente aos sol-
ventes mais comuns do processo (neste caso Triclorotrifluoretano
e alcool isopropilico }, conter uma baixa quantidade de materiais
inorganicos e organicos que poderiam se transferir para superfi-
cies especialmente quando se tratam de discos magnéticos de gra-
vacdo de dados, e com isto provocar falhas superficiais como no
caso do cloro ou sddio. Outras caracteristicas fisicas, como ta-
manho, elasticidade, resisténcia a tensao do material ,nao foram
ensaiadas uma vés gue estas caracteristicas sao de relativamente
ficil controle durante o processo de fabricacao. '

Foram examinadas luvas de latex de fabricacdao nacional e usadas
normalmente em processos relativamente limpos, como na indastria
farmacéutica e optica, e também utilizadas nos processos cirtar-
gicos. Estes trés tipos de luvas podem ser adquiridas normalmente
no mercado naciocnal.

Usamos para exame 3 tipos de luvas ({ de latex ) sendo os seus
resultados comparados com 2 tipos de luvas de latex de fabricacao
americana usadas em processos limpos. Ainda, para efeitos compa-
rativos, foram testadas dois tipos de luvas de Polivinil-Cloreto
(PVC), de fabricacao americana.

As amostras foram identificadas por as siglas SL, MB e MC ( to-
das de latex, brasileiras ) e AP e MU ( latex, americanas ) e LL
e 310 ( PVC, americanas ). :

Assim, foram realizados Os seguintes ensaios:

1.- Material depositado por contato

2.— Analise estrutural da superficie

3.— Analise quantitativo da limpeza

4.- Apnalise gualitativo da limpeza

5.- Caracterizacdo das particulas metalicas encontradas

6.- Extracao de material inorganico

7.- Tdentificacio Optica das particulas superficiais

8.- Analise da perda de material por contacto com solventes
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Método: Cada luva, individualmente, foi calcada na mao em uma ca-
pela de fluxo laminar. Uma vés calcada, o dedo indicador
foi pressionado contra uma pastilha de silicioc do tipo u-
tilizado em fabricacac de circuitos integrados e em esta-
do final de limpeza { Zero particula maior de 0.1 micron
na sua superficie ).

Uma vez transferidas as impressoes atraves do togue, as
pastilhas de silicio foram colocadas_sob um microscopio
estéreo Nikon, tipo AK-II, com ilumina¢ao num angulo de in-
cidéncia de aproximadamente 30 graus, para permitir uma
visualizacao e avaliagao subjetiva, sendo feitas fotogra-
fias a 60 X.

Fig 37, Método utilizado para a impressao digital em pastilhas de Si




Fig 38, Impresstes de dedo e

Fig 39, Comparacac da impressac de diversas luvas em pastilhas de

Si
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Exp. 11 ANALISE ESTRUTURAL DA SUPERFiCIE DAS LUVAS

Método: Foram cortadas superficies de aproximadamente 1 cm2 de cada
juva e coladas individualmente em discos de grafite atraves
de uma fita adesiva de dupla face. Posteriormente os discos
contendo as amostras do material foram cobertos com uma ca-
mada de ourc durante 10 segundos, para permitir seu analise
estrutural no microscdpio eletrdnico a 200 e 1000 X.

Fig 40 - Diferengas estruturais da superficie das luvas




ANALISE QUANTITATIVO DE LIMPEZA

e e e e e . ——————— — — e - T . A v A L S A S ——

Método:

As luvas foram colocadas individualmente em recipientes
de vidro tipo beakers previamente lavados coOm uma solugao
de acido cloridrico & 50 %. Foi agregado 250 ml de solu-
cdo de agua deionizada e Triton ao 1 % ( composto para re-
duzir a tensdo superficial ), de maneira a cobrir total-
mente a luva. A seguir, os beakers foram colocados sobre
uma mesa vibratoria de movimentos orbitais, a 200 RPM,
durante 10 minutos.

Posteriormente a luva era retirada e colocada em seu lugar
uma barra agitadora, para manter a solugao homogénea porem
a uma velocidade tal que ndo produzisse turbuléncias nem
borbulhas. Apds um minuto de agitacao, era conectada a
mangueira de succao do contador de particulas em ligqui-
dos CLIMET CI-1000, fazendo-se 3 leituras de 25 ml e obten-—
do-se a média delas.

0 contador de particulas em liguidos Climet CI-1000 € uma
unidade semelhante aos contadores de particulas aéreas
a Laser, porem trabalha com elementos fluidos. 0 liguido
a ser testado € agitado num recipiente de vidro para homo-
geneizagac e aspirado posteriormente atraves de um tubo
gue o conduz & camara sensoOria, sendo atravessado por um
raio laser. Por meio de um sistema Opticeo, foto-deteto~
res selecionam e quantificam as particulas contidas na a-
mostra gue esta circulando atravées dele.

O contador de particulas em liguidos Climet CI-1000 e
mostrado na Fig. 41 e seu detalhamento pode ser encontra-
do no apéndice deste trabalho.

Os resultados obtidos em trés medicoes de 25 ml foram ex-
trapolados & 500 ml { volume em que estavam imersas as
luvas ) para assim obter a guantidade total de particulas
por luva ensaiada.




Fig. 41 - O contador de particulas em liquidos Climet CI-1000

Resultados:

A.—- Ouantificacio das particulas encontradas por tamanho

Amostra: SL, Latex, Brasil.( em milhares de particulas )}

5..10u 10..15u 15..25u 25..50u 50..100u
Amostra 1 7.610 4.500 255,4 13,2 0,080
Amostra 2 6.180 1.000 120,4 8,8 0,120
Amostra 3 6.360 930,0 112,0 8,4 0,200
Amostra 4 3.230 4.960 658, 3 24,7 0,340
Triton 11,3 0.70 4,10 0,7 0,160
Agua DI 1,6 0.62 0,34 0,04 0
UMICAME

BIBLIOTECA CENTRAL

=]

== S = N = |
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B.- Tamanho das particulas por luva, cumulative

Amostra: SL, Latex, Brasil ( milhares de particulas )

> 51

Amostra 1 12.380
Amostra 2 7.310
Amostra 3 7.450
Amostra 4 8.880

Triton 23,5

agua DI 2,6

> 10u

4.770
1.1306
1.080
5.650

12,2

1,0

> 15u

268,7

129,3

120,6
683,4
5,0

0,3

> 25u >

C.- Comparacgao das particulas por luva, cumulativo

AMOSTRA

SL

MC

LU

LL

310

MATERIAL

Latex
Latex
Latex
Latex
Latex
PVC

PVC

ORIGEM

Brasil
Brasil
Brasil
E.U.A.
E.U.A.
E.U.A.

E.U.A.

PARTICULAS * 5u
( Em milhoes )

12.38
18.75
17.11
6.00
6.30
0.25

0.10

50u

0,080
0,012
0,200
0,340
0,160

0]

> 100u
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Exp. 13 ANALISE QUALITATIVA DA LIMPEZA

Método:

e —— . —— T i T T e S

As luvas foram colocadas individualmente em recipientes

contendo 500 ml de Agua deionizada ( previamente filtrada
em filtros de porosidade 0,2 u ) e Triton X-100 a 0.1 %
como surfactante.

Logo, o recipiente contendo a luva foi agitado no vibra-
dor ultra-sobnico por 10 minutos para remogao das particu~
las nas superficies. ApOos a agitacao, as luvas foram re-
tiradas e a solucdo de agua deionizada e Triton foi fil-
trada em filtros Millipore de celulose, porosidade 0.45
micra, mediante a utilizacao de uma bomba de vacuo.

Os filtros foram retirados dos seus porta-filtros e colo-
cados em frascos individuais contendo 25 m]l de acetona,
sendo dissolvidos mediante a agitacao manual do frasco
por 20 segundos. A segquir, os frascos contendo as parti-
culas filtradas e o filtro dissolvido foram colocados num
Turbidimetro, para quantificar a turbidez da solucgao e
assim estabelecer parimetros comparativos de limpeza en-
fre as amostras examinadas através da diferenga de passa-
gem de luz por uma amostra padrdoc e a amostra em questao.
Detalhes do Turbidimetro podem ser vistos no apéndice.

Resultados :

AMOSTRA MATERIAL ORIGEM TURBIDEZ (*}

Luvas SL Latex Brasil 230
Luvas MB Latex Brasil 332
Luvas MC Latex Brasil 312
Luvas AP Latex E.H.AC 142
Luvas MU Latex E.U.A. 175
Luvas LL PVC E.U.A.' 30

Luvas 310 BVC E.U.A. 15

(*) Unidades Nefelométricas de Turbidez (UNT}
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Exp. 14 CARACTERIZACAO DAS PARTICULAS METALICAS

Método: Os filtros contende as particulas guantificadas foram co-
bertos com um filme de ouro por "sputtering", sendo pre-
paradas para a analise no microscopio eletrdnico e Raio-X
e assim obter a sua composicaoc elemental.

Para estas analises foi utilizado o sistema Hitachi-Le-
mont-Kevex citado anteriormente, funcionando manualmente
com aumento de 1000 x.

Resultados:
AMOSTR}_\ MATERIAL QORIGEM PARTICULAS ENCONTRADAS
Luvas 8L Latex Brasil MgsSi, MgSis, ZnS
Luvas MB Latex Brasil MgSi
Luvas MC Latex Brasil MgSi
Luvas AP Latex E.U.A. N&o se observaram
Luvas MU Latex E.U.A. NAo se chservaram
Luvas LL PVC E.U.A. Naoc se observaram
Luvas 310 pvC E.U.A. Nao se observaram
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Fig. 42.- Particulas encontradas na superficie das luvas SL
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Fig. 43.- BAnalise elemental das particulas encontradas nas luvas SL




Método:

cada luva foi colocada em recipientes de vidre contendo 100
ml de Agua deionizada, e levadas a um agitador orbital du-
rante uma hora. A sequir, era extraide 1 ml da solugao e
levado a outro beaker de 10 ml, onde era completado com a-
gua deionizada. Também, era extraido 1 ml da mesma solugao
gue continha as luvas e colocado num beaker, porém sem di-
luir com agua, para comparar © resultado.

A seguir, as amostras eram analisadas no Cromatografo Dio-
nex, obtendo-se resultados em microgramas de residucs inor-
gidnicos para cada amostra de luvas conforme a formula:

Quantidade de inorganicos = { A+B+C }/3 x 100 (mg/luva)

onde A+B+C = concentracio para tres amostras em mg/mi.

Oz resultados estao expressos em Haletos ( F+Cl+Br+I), Ni-
tratos { NO3 )}, Sulfatos ( S04 ) e Fosfatos { PO4 ).

Resultados:

Amostra Material Origem Haletos Nitratos Sulfatos Fosfatos

Luva
Luva

Luva

Page

SL Latex Brasil 450 125 135 160
MB Latex Brasil 550 200 180 180
MC Latex Brasil 470 130 | 180 180
AP Latex E.U.A. 250 80 120 120
MU Latex E.U.A. 280 200 150 130

4 -
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Metodo:

ANALISE OPTICA DAS PARTICULAS SUPERFICIAIS

para o exame Optico, foram pressionadas as superf1c1ps do
dedo indicador de cada amostra em laminas de microscopio
para transferir material para a superficie de analise.
Posteriormente as particulas aderidas nas lamlna5porta~
amostra foram cobertas com um Oleo de Indice de refracao
de 1.66 para se observar ao microscopio a possivel  pre-
senca de particulas de talco e amido.

A seguir, foram examinadas num microscopio Zeiss Research
a 400 x de aumento. As partlculas observadas foram compa-
radas com particulas padroes do Particulate Atlas, do
Mac-Crone Institute, Chicago, Estados Unidos.

Este método, microscopia optlca com referencial padroniza-
do permlte identificar partlculas tanto metalicas quanto
organicas, através da polarlzagao da luz do microscoOpio e
a utilizacao de Oleos de referencia com indice de refraqao
conhecido. Maiores detalhes podem ser encontrados no apen-
dice deste trabalho.

Resultados:

Paage

AMOSTRA MATERIAL ORIGEM PARTICULAS OBSERVADAS

Luvas SL Latex Brasil Amido e talco

Luvas MB Latex Bragil Talco

Luvas MC Latex Brasil Talco

Luvas AP Latex E.U.A. Amido

Luvas MU Latex E.U.A. Nao foram observadas
Luvas LL PVC E.U.A. Nao foram observadas

fuvas 310 PVC E.U.A. Nao foram observadas

94




Fig.

45.- Particula

de amido (microscopia Optica a 600 x)
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Exp. 17

ANALISE DA PERDA DE MATERIAL POR USO DE SOLVENTES

_..-—_——._-_—-..-.—__-———._.--.—_—...-_-—-.____._——_...._—_____.-—___.-.._—___..._—_.

Cada luva foi introduzida em recipientes de vidro previa-
mente lavados com uma solugao de acido cloridrico a 50 %.
Posteriormente foi agregado 250 ml de Freon, deixando a
luva completamente submersa, cuidando para queé O liguido
entrasse na sua parte interior, isto &, palma e dedos.

Apdos um repouso de 2 horas, as luvas foram retiradas,
sendo drenado o Freon durante 1 minuto. Logo, o Freon re-
manescente foi colocado em receptaculos de papel aluminio
previamente pesados e deixando-se evaporar o conteudo sob

o fluxo laminar vertical da bancada de trabalho.

Logo, apds constatada a evaporacido total, numa média de
10 horas, os receptaculos de aluminio foram pesados nova-
mente e seu peso comparado ao original.

Este mesmo procedimento foi repetido com o outro solvente
normalmente utilizado nos processos limpos : alcool 1iso-
propilico { A.I.P.).

Resultados:
AMOSTRA MATERTAL ORIGEM FREON* A.JI.P.
¥ peso ¥ peso
Luvas SL Latex Brasil 2.80 2.50
Luvas MB Latex Brasil 2.35 2.80
Luvas MC Latex Brasil 2.65 2.90
Luvas AP Latex E.U.A. 4.00 3.60
Luvas MU Latex E.U.A. 1.50 1.30
Luvas LL PVC E.U.A. 3.90 1f00
Luvas 310 BVC E.U.A. 2,80 1.890

* Freon TF




ANALISE DE RESULTADOS

Na fotografia No pode ser observada a diferenga da transfe-
réncia por contacto da superficie da luva ( impressdo digital co-
berta com a luva } entre diferentes luvas analisadas.

Os trés tipos de luvas de latex apresentam uma transferé&ncia
bastante marcada guando comparadas cOm OS dois tipos de luvas de
PVC, sendo que o tamanho das particulas desprendidas pelo latex
apresenta-se varias vezes maior qgue as particulas de PVC.

Na analise estrutural, as luvas SL mostram superficies com
grandes guantidades de particulas livres, sendo estas de tamanhos
aproximadamente de 5 a 30 micra, como € mostrado na Fig. 40.

As outras luvas nacionais, MB e MC apresentaram © mesmo tipo
de particulas livres e em quantidades similares ( Fig. 41 }. Com-
parativamente, as luvas de 15tex AP nao mostram grande guantidade
de particulas livres, sendo estas de menor tamanho ( ao redor de
3 a 4 micra }. Também, a superficie destas luvas mostra uma fal-
ta de uma estrutura coesa, fato nao observado nas luvas nacionais
do mesmo tipo.

As amostras de PVC apresentaram superficies coesas e uma total
auséncia de particulas guando examinadas a 1000 x, como pode ser

observado na Fig. 40 , nao dando lugar a transferéncia de parti-
culas.
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No gue se refere ao grau de limpeza que as luvas apresentaram,
pode-se dizer que os trés tipos de luvas de latex nacionais apre-
sentaram um alto grau de particulas, entre 12,3 e 18,8 milhdes
de particulas maiores que 5.0 micra por luva. Este valor pode ser
considerado alto quando comparado com as luvas americanas do mes-
mo material, gue tem apenas 50 % das particulas encontradas nas
luvas nacionais, como pode ser observado na Fig. 46 . As luvas de
PVC mostram valores despreziveis guando comparadas com as de
latex.

]
[4.]

:,g l Metode: Contador part. liquides LASEI
2.0 :
i 1710
a5
2
H10
s |k {600 630
c g_{].25 0.:0 ,
SL MB NMC AP MU L 310 :

Atnoutras :
Fig. & Andlise Quantitalivo da limpeza 'das Luves :
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0 método Turbidimétrico, utilizado na analise qualitativa do
grau de limpeza das amostras, mostra resultados comparaveis com
0 o teste guantitativo: as trés amostras nacionais apresentam
resultados de turbidez gque correspondem até em 100 % os valores
medidos nas luvas americanas. Da mesma forma, as amostras de

PVC apresentam valores muito menores, da ordem de até 22 vezes
menos que as luvas de latex.

300~

Metodo: Turbidimétrice]

200+

100-4—

SL uB MC AP Mu N 310
Ambutrag

Fig. 47 Anflise Qualitativo da limpeza das Luvas

99




Na analise de particulas metdlicas nas superficies das luvas,
feito pelos sistemas Opticos e eletrdnicos, foram encontradas
particulas de talco ( Mg-Si) e particulas de talco associadas a
enxofre e zinco nas amostras nacionais, sendo que nas america-
nas nao foi observado nenhum tipo de particulas metalicas.

As particulas de talco encontradas nas amostras nacionais po-
dem ser associadas ac processo final de producao das luvas, uma
vez que normalmente & colocado talco na sua parte interior para
coloca-las com facilidade. Da mesma forma, no caso de luvas de
uso cirdrgico, & colocado amido de milho ou_arroz permitindo
uma absorgado por parte do organismo sem rejeigao, devido a sua
composigdo organica.

A perda de material pelo uso de solventes mostrou-se ao redor
de 3.0 % para as luvas SL, MB e MC, de origem brasileira, para
o Freon e o alcool, sendo gque as americanas AP mostram uma maior
perda (4.0 %}, como pode ser visto na Fig. 48, As americanas MU
(1itex) apresentaram a menor perda de material pela agao do

Freon, sendo também sua perda por acao do A.I.P. comparavel as
de PVC.

=]

i :

i : i

]L!et:odo:' Gliavimeh:'ico]

h

'S

Perde de peso (%)

CJaLp.

¥

5L ME MC AP MU LL J10 .
Amostras
Fig. 48 Perda de material por agao de solventes
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CONCLUSOES

As luvas, como foi anteriormente comentado, sSao nao s0 necessa=-
rias, como fundamentais na operacaoc de gualquer processo de ambien-—
te controlado, e por isso torna-se necessario saber qual a conta-
minacdo que estas vao produzir, pois passam a ser estas que entram
em contacto direto com ¢ produto.

0 método desenvolvido para verificar Opticamente o material
transferido para as superficies de pastilhas de silicio pelo con-
tacto direto apresentou resultados que podem ser interpretados
tanto subjetivamente como objetivamente, uma vés gue as impres-
soes digitais nelas podem ser avaliadas visualmente ou atraves da
contagem por unidade de 4rea, utilizando as fotografias.

Este método, embora de uma aplicacdoc simples, mostra-se caro
dados os altos precgos das pastilhas de silicio em estado virgem,
sendo de dificil re-aproveitamento posterior ao ensaio pela di-
ficuldade técnica de uma limpeza total para seu uso posterior.

A andlise estrutural das superficies das luvas, feito aoc mi-
croscdpio eletrdnico, € de grande utilidade uma vez que confirma
os resultados obtidos com as impressbes digitais nas pastilhas
de silicio. Através da microscopia eletrdnica pode ser visto com
detalhe as superficies gue entrarado em contacto com o produto.
Esta informacoes podem ser obtidas em um tempo relativamente cur-
to e a baixo custo, se dispormos do eguipamento.

A quantificagdo do numero de particulas livres nas superfi-
cies das luvas através da contagem via raios laser em meios a-
midos mostra excelentes resultados. Por outra parte, este metodo
mostra ser complicado no gue se refere a operacao do contador
de particulas e a preparacao da amostra, sendo possivel obter u-
ma grande diferenga nos resultados, para as mesmas amostras,
20 se utilizar diferentes cuidados no manuseio do liguido, pois
o aparelho se mostra sensivel a formagao de borbulhas, interpre-
tando-as como particulas e alterando deste modo o resultado fi-
nal da contagem.
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No entanto, mantendo-se os cuidados de manuseio especificados
pelo fabricante, este aparelho mostra uma repetibilidade acei-
tavel, isto €, obtendo-se diferencas de ate 3.0 $ na contagem
da mesma amostra.

Este equipamento, por ser de operacao complicada e demorada,
ndo permite uma avaliagao rapida de resultados, raz&do por que
foi desenvolvida outra técnica @e analise: Turbidimetria. Os
turbidimetros sdo aparelhos de uso comum na industria de bebi-
das, onde sdo utilizados para uma avaliacdo rapida do grau de
turbidez dos seus produtos, durante o processo de fabricagao.

0 método normalmente usado por este tipo de industria esta
baseado na observacgio direta de amostras liquidas, isto &, na
coleta de amostras e comparag¢ao com padroes desenvolvidos para
este efeito. Este metodo, no entanto, nao se mostra apllcavel
pelo menos diretamente, a casos onde é necessario ter uma visao
da guantidade de particulas em pecgas sdlidas, como no caso estu-
dado.

Assim, para desenvolver um método que se mostrara de facil
aplicacao em pecas sOlidas, fol necessario alterar este atraves
da lavagem da peca e posterior filtragem do liquido. © filtro,
desta maneira, contendo todas as partlculas retiradas, era dis-
solvido e a solucdc analisada no Turbidimetro. Descontando 0s
valores proprios do liquido virgem e do filtro, podem ser obtidos
os dados de turbidez qualitativos, que embora nao apresentem va-
lores diretos, s3o suficientemente confidveis para ter uma visao
objetiva do estado de limpeza da peca em analise.

Este método pode ser aplicdvel a qualificacdo do grau de lim-
peza em luvas como para qualguer peca, inclusive para formas com-
plexas, por ser possivel a penetragdao do liquido em canais e can-
tos inacessivelis diretamente.

Se comparamos estes dois métodos no gque e refere ao custo de
aqu151cao, podemos dizer gue © metodo de analise por contagem
de particulas usando raio laser é aproximadamente 15 vezes mais
mais caro que o método de turbidimetria. Um contador Climet de
particulas em liguidos, custa aproxlmadamente Us $ 30,000.00,
sendo gue o turbidimetro ja & de fabricagdao nacional, por um
prego de US $ 2,000.00. A isto deve ser agregado as dificultades
de operacao do 51stema laser, calibracao, manutengao, etc.
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Na extracdo de particulas organicas, para quantlflcar 05 re-
siduos gque poderlam reagir gquimicamente com as superficies dos
materiais, o metodeo utilizado, cromatografia deions, mostra-se
muito apropriado, podendo ser obtidos resultados confiaveis e
de facil interpretacao.

A microscopia Optica, para identificagao de particulas conti-
das nas superf1c1es das luvas, apresenta excelentes resultados
porem mostra ser uma técnica de dificil dominio, sendo necessa-
rio que estas analises sejam feitas por pessoal altamente trei-
nado e experiente. De outra maneira, as partlculas podem ser
facilmente confundidas, podendo se chegar a conclusdes erradas.

A analise de perda de materlal por uso de solventes, em que
foi utilizada a técnica de ataque das superficies pela acao dos
solventes, com posterlor comparacao do peso inicial e final,
mostrou-se de manuselo facil e de interpretag¢ao de resultados
simples, porém & trabalhosa e demorada.
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4.5. A CONTAMINACAO GERADA POR TECIDOS LIMPADORES

Os panos de limpeza sao artigos de consumo habitual para todo
processo em ambientes controlados. Na medicina, por exemplo, sao
utilizados para formar campos de acepsia, livres de germes, onde
o cirurgido pode colocar o instrumental necessario para efetuar
a operagdoc, ou para limitar a area de acesso a incisaoc no corpo
do paciente.

Na indlstria micro-eletrdnica, por outra lado, sao utilizados
na limpeza de pecgas, superficies de discos ou pastilhas de si-
licio, superficies de trabalho e da sala limpa em geral.

Existe, no entanto, uma diferenca fundamental entre o0s panos
utilizados na Area da medicina e os utilizados nos processos de
ambiente controlado industrial: os utilizados na medicina podem
conter alguns tipos de particulas organicas, entre elas as par-
ticulas de amido, como as luvas, due serao absorvidas pelo pa-
ciente sem ser rejeitadas, ou bem bactérias mortas. Este tipo
de contaminante & inaceitavel nos processos industriais, uma vez
que elas influenciarao o processo pelo tamanho, € nao por suas
condicdes de aceitacdo pelo corpo humano, ou pela inatividade
das bactérias e outros gérmenes.

As condicdes que 0s panos devem reunir, e gue podem ser consi-
deradas fundamentais devem-se referir a limpeza, capacidade para
gerar contaminantes, absorg¢ao de liquidos, o grau de extragao de
residuos por acdo de solventes e a avaliacao de materiais ioni-
cos do material usado.

Assim, baseados nestas condigoes propostas, foram desenhados
seis experiéncias para determinar a possibilidade de utilizacgao
no processo de montagem de sistemas de leitura e gravacao de dis-
cos de computadores:

Gréu de limpeza

Geracao de particulas sob stress

Geracao de particulas por passagem de ar
Absorcgao de liquidos

Extracio de residuos pela agao de solventes
Determinacao de compostos ionicos

* % % % ¥ ¥
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Para estas experiéncias foram escolhidos 12 diferentes tipos de
amostras, sendo 9 delas brasileiras, 2 alemas e uma americana.

As amostras, de acordo com © tipo de material examinado, podem
ser classificados em:

Nylon comuns

Nylon elastico
Poliéster

Espuma poliuretana
Papel

% % % % ¥

Estes tipos de materiais foram escolhidos de acordo com a dispo-
nibilidade no mercado nacional de materiais com caracteristicas
fisicas similares as usadas nos E.U.A. em processos eletrOnicos.
Todas as amostras nacionais foram lavadas e embaladas em ambiente
limpo, Classe 100.

Fig. 49 - BAmostras de materiais limpadores examinados.
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foram confeccionadas amostras com superficie de 100 cm
quadrados, as quais se colocaram em beakers de vidro
com agua deionizada e filtrada a 0.2 micron. Posterior-
mente o beaker contendo a amostra foi submetido durante
2 minutog a ultrasom ( 20 Khz ) para eliminacdo de par-
ticulas retidas. Logo a amostra era retirada, drenada
1 minuto sendo logo filtrado o liquido remanescente em
filtros quadriculados de porosidade de 0.45 micron pa-
ra posterior contagem no microscopio Optico, sob fluxo
laminar vertical classe 100. Os resultados correspondem
i média de trés medigoes.

Resultados:

pmm Frmm e e fmm————— i ———— fmm e ————— +
Amostra | Material | Procedéncia |Part. > 5.0 u/cm2|
et o —————— fommm e ————— +
A Nylon elastic. Brasil 127
Poliéster Brasil 43
C Nylon Branco Brasil 58
D Nylon Marrom Brasil 65
E Nylon Alemanha 27
F Nvylon Brasil 69
G Espuma Alemanha 88
Espuma Brasil 266
Espuma Brasil 128
J Espuma E.U.A. 8
Papel orig. . Brasil 238
Papel lava&é Brasil 211
frm e —— e fmm e —————— e atatate +
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Exp. 19 Geracao de particulas por tensao/compressao.

—— o i A R W W e e e A A S M R W TR T e o e e e o L S W My o o e e

Método: foram utilizadas amostras de 100 cm guadrados de area,
sendo tencionadas a razdo de 1 Hz (compressao e tensao)
manualmente, a uma distancia de 100 mm do coletor de um
contador de particulas Climet 6300, por raio Laser, com
leituras em 10 segundos {aprox. 5.0 1litros de ar}, sob
fluxo laminar vertical classe 100. Os resultados corres-
pondem a media de trés medigdes.

Resultados
fomm Fom Fr— e mm———————— Fomm————— o fm————— - +
Amostra | Material | Procedéneia | >5.0 u | 3-5 u | 1-3u | <1 u
Fm—————— Frmm Fo—— e —— o ————— o Fom———— - +

A Nylon Elast. Brasil 304 456 765 1231

B Poliéster Brasil 44 124 232 343

C Nylon Branco Brasil 120 234 337 432

D Nylon Marrom Brasil 120 99 231 444

E Nylon Alemanha 09 27 66 121

F Nyvlon Brasil 35 56 77 112

G Espuma Alemanha 28 44 52 89

H Espuma Brasil 46 71 132 189

I Espuma Brasil 18 - 58 156 267

J Espuma E.U.A. 03 08 18 32

K Papel orig. Brasil 79 le7 257 454

L Papel lavado Brasil 39 87 115 168
F——————— e m e ————————————— e e b ———— +
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o ————— - ————— i 5 T ————— T T A A M . W e e e S — — ———

Método: Amostras similares as descritas anteriormente foram

ensaiadas deixando passar 14 litros de ar atraves de
seus tecidos, com uma pressao de aspiracao de 180 mm
de Hg durante 1 minuto. O ar, contendo particulas a-

rrancadas do tecido pela acac da pressao, passava
pelo sistema de contagem de um contador eletrdnico
de particulas Met One, desta maneira quantificando-

as.

0 contador de particulas Met One possui um sistema

de contagem de particulas baseado na

dispersao

de

luz provida por uma lampada halogénia de quartzo. Os
detalhes podem ser vistos no apéndice deste trabalho.

Os resultados correspondem a media de

e estdo expressas em particulas por cm quadrado.

trés medigoes,

Resultados
e e —————— e ————— e an Fm———————— +
Amostra Material Procedéncia Part/cm2{ Part/cm2
>5.0u {<1.0u
fm—————— e e e e +
A Nylon Elast. Brasil 45 23.969
B Poliéster Brasil 21 16.186
C Nylon Branco Brasil 27 18.533
D Nylon Marrom Brasil 31 19.456
E Nylon Alemanha 18 12.521
F Nylon Brasil 28 18.753
Fommm———— e e ———————— e o ——————— +
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Método: Amostras de 100 cm guadrados foram colocadas por 10 min.

Resultad

+=———

o

g0 & M o

H

fm———

em mufla a 50 graus centigrados para eliminar a umidade.
Posteriormente foram pesadas utilizando balang¢a analiti-
ca de sensibilidade de 1.0 mg. A seguir, foram coloca-
das em beakers de vidro contendo 50 ml de agua deioniza-
da, permitindo absorcao durante 5 minutos. Logo apos,
foram drenadas durante 1 minuto e re-pesadas, sendo 0s
valores obtidos normalizados para metros guadrados.

o5
————— +——-——~---———————+———————————;;—+———-—*-—-~~————-+
tra | Material Procedéncia | Absorg¢ao ml/m2 1
—————————————————————— e B e T e LT

Nylon elastic. Brasil 445

Poliéster Brasil 360

Nylon Branco Brasil 307

Nylon Marrom Brasil | 92

Nylon Alemanha 333

Nylon Brasil 381

Espuma Alemanha 1.180

Espuma Brasil 1.250

Espuma Brasil 1.250

Espuma E.U.A. 1.530

Papel orig. Brasil 230

Papel lavado Brasil 210

————— L s i i s 4
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—— et ————

Resultad

dim o ———

6 M = O

o

Fm———————

EXTRACAO DE RESIDUOS POR ACAQO DE SOLVENTES

i S R R S P P T e e e el B M L S ——

Amostras de 10 cm quadrados de superficie foram colocadas
em beakers de vidro previamente pesados em balanca anali-
tica de sensibilidade de 0.1 mg. Posteriormente em cada
beaker foi agregado 8 ml de solvente Freon, alcool iso-
propilico (AIP} e agua deionizada (ADI) separadamente e
deixado repousar por 30 minutos, apOs os gquais foi reti-
rada a amostra. A seguir, o beaker contendo a solucao foi
colocado sob uma lampada infra-vermelha durante & horas
para evaporar completamente o solvente, sendo logo re-
pesado para quantificacdo do material sb6lido extraido.

oS

S e fommmm e —— F—————— fom———— fmm +
Material Procedencia | FREON A.I.P.| A.D.I.
mg/cm?2 mg/cm2 |mg/cm2

e e Fm————— tm—————— porm e +
Nylon elast. Brasil 0.101 0.142 0.100
Poliéster Brasil 0.024 0.025 0.046
Nyvlon Branco Brasil 0.038 0.031 0.097
Nylon Marao Brasil 0.035 | 0.128 | 0.047
Nylon Alemanha 0.033 0.135 0.025
Nylon Brasil 0.037 0.142 0.030
Espuma Alemanha 0.075 0.096 0.086
Espuma Brasil 0.092 0.100 0.020
Espuma Brasil 0.092 0.100 0.020
Espuma E.U.A. 0.068 0.092 0.020
Papel orig. Brasil 0.312 0.040 0.029
Papel lavado Brasil 0.214 0.021 0.018

e T e e —— e +
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Exp.23.- DETERMINACAO DE COMPOSTOS IONICOS

Método: fol utilizado o mesmo método ja descrito nos ensaios cor-
respondentes as vestimentas dos operadores. As amostras
confeccionadas tinham 100 cm guadrados (10x10 cm). O en-
saio também foi feito no cromatografo de ions Dionex. Os
resultados estdo padronizados a dimensoes de 30x30 cm.
de 30x30 cm.

Nesta experiéncia sb foram feitas medidas sobre as amos-
tras A,B,C,D e F.

Resultados:

Fmm—————— et Fmm i Fm——— m——— F———— fm———— +
Amostra |material origem F Cl PO, NO, S0,
mg ng mg mg mg

Fm—m e ——— Fomm e ———— + ——————— o fom——— F=———— F—m———— +———— +

A Nylon elast. |Brasil 0.01 |0.14 |0.06 (0.04 |0.24

B Poliéster Brasil 0.02 |0.18 |0.03 [0.05 |0.10

C Nylon BrancoBrasil 0.02 |0.12 |0.08 (0.07 |0.30

D Nylon Marrom |Brasil 0.01 j0.09 |0.10 j0.09 |0.22

E Nylon Alemanha |0.01 j0.01 |0.02 |0.04 0.21

F Nylon Brasil 0.05 |0.03 j0.03 |0.04 |0.33
o e formm————— Fmm—— Fm———— Y tm——— fom—— +
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Analise dos resultados

0 grau de limpeza, no caso dos tecidos, mostra-se dependente do
material dos mesmos, como pode ser visto na Fig. . As amostras
de Nylon elastico mostram uma geragac de contaminantes maiores
que 5.0 micra bastante mais elevada que os outros materiais, cerca
de 200 % a mais, no caso do Poliéster e Nylon de cor branca.
branca.

Ao comparar os tecidos de pano nacional com os tecidos alemas,
pode ser concluido que as amostras importadas geram até 500 %
menos particulas que as nacionais, como no caso das de Nylon elas-
ticas brasileira. Por outro lado, as amostras nacionais de Nylon
e Poliester comuns se mostram relativamente limpas quande compara-
das com o Nylon elastico, porem quase 100 % mais geradoras de par-
ticulas que o Nylon alema.

No teste de geragao de particulas por tensao-compressao atraveés
de apllcagoes de forgas manuais na frente do sensor de um contador
de particulas a raios laser, também as amostras de nylon elastico
superam amplamente a geracao de particulas relativamente aos ou-
tros materiais.

Analisando a estrutura dos materiais sob o microscopioc eletro-
nico, podemos observar que o nylon elastico apresenta uma estrutu-
ra de fibras entrelacadas, o gue faz gque as particulas no seu in-
terjor sejam de dificil remoc¢ao, sendo isto confirmado pelos re-
sultados obtidos nos testes de geragado de particulas. O Poliéster,
apresentando o mesmo tipo de fibras, ndo mostra sua estrutura en-
trelacada, podendo ser retiradas as particulas com maior facili-
dade. Os trés tipos de Nylon comuns, de fibras tecidas em guadricu-
lados, apresentam pequenas diferencas derivadas do tamanho da rede
tecida e da coesdoc entre as redes, uma vez que o Nylon Marrom na-
cional mostra espag¢os de aproximadamente 50 micra entre os quadri-
culados.

- 112



Fig. 50 - Estruturas dos tecidos dos panos de limpeza
(Analise em microscopia eletronica de varredura, 100 x)
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De uma maneira geral, pode~se dizer que a facilidade para ex-
trair as particulas num processo de limpeza dependera da estrutu-
ra do pano, sendo que nos panos elasticos esta limpeza sera efe-
tiva se a limpeza e feita durante a aplicagao de tensao, uma vez

que em estado normal dificultaria sua eliminacdo.

Assim também, o Nylon, ao apresentar estrutura tecida em guadri-
culados, dificulta a eliminac¢do das particulas atraves de uma lim-
peza posterior a sua fabricacao, sendo recomendavel controlar a

contaminacao durante o processo de tecido.

As espumas brasileiras experimentadas apresentam uma contamina-
cao atéd 33 vezes maior que as espumas ameyicanas para particulas
maiores de 5.0 micra, no teste de ultrasom, e até 3 vezes maior
que os valores obtidos com espumas alemas. Pode-se ver uma corres-
pondéncia similar no teste de  tensdo-compressdo, onde as espumas
brasileiras geram até 15 vezes o valor gerado pela espuma america-

na

Na passagem de ar, os valores obtidos nos panos confirmam nova-
mente os valores obtidos nos testes anteriores, mostrando as mes-

mas tendéncias de grau de limpeza, para todos os tamanhos de parti-

culas. N3o foi possivel, por outro lado, confirmar estes valores
nas espumas e nos papeis, uma vés que a pressdao de sucgao da bomba
do contador Optico-eletronico nao era o suficiente para manter a
pressac de ensaio devido as aberturas da estrutura na espuma e no

papel.

Os papéis ensaiados, no teste de aplicacao de ultrasom, mostram
uma alta geracdoc de particulas maiores que 5.0 micra, sendo que o

papel previamente lavado gera 10 % a menos de particulas gque o ori-
ginal. Na geracado de particulas por tensdo-compressao, tambem este

gera uma quantidade menor gue o original, cerca de 50 % a menos.

No teste de absorgio de liquidos, as espumas absorvem ate 16
vezes mais que os panos (nylon marrom vs espuma americana) e até
7 vezes mais que o papel brasileiro.

Observando o resultado dos panos, o Nylon elastico brasileiro
mostra a maior absorcao ( 445 ml/m2 } e o Nylon marrom a menor
( 92 ml/m2 ). Nas espumas, OS valores entre as amostras podem ser
considerados similares, com uma diferenca maxima de 30 % entre e-
las. Os papdis, comparados com oS panos, mostram uma absor¢ao ao
redor de 50 %, embora se apresentem mais absorventes que o Nylon

marrom.
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Na extracao de residuos pela acao de solventes, os resultados
sdao dependentes da quantidade de particulas que as amostras apre-
sentam. Assim, sO & possivel comparar os resultados de uma mesma
amostra. Em geral, o Freon s0 se mostra efetivo na extracdoc de
residuos s6lidos no papel, onde retira entre 8 a 10 vezes mais
residuos sb6lidos que o alcool iso-propilico e a Agua deionizada.

0 alcool iso-propilico, por outro lado, se mostra mais efeti-
vo em retirar residuos solidos na maioria dos panos e na tota-
lidade das espumas, que o Freon e o alcool iso-propilico.

Analisando os compostos idnicos retirados dos panos, podemos
observar gque a maior incidéncia entre as amostras nacionais se
refere a cloro, entre 0.3 a 1.8 mg por metro quadrado, valores
que podem ser considerados altos se comparados a 0.1 mg por me-
tro quadrado que apresenta o nylon alemdo. Os outros compostos
analisados nao apresentam diferencas marcantes, com excecao do
P04, presente cinco vezes mais na amostra do nylon marrom que

no nylon alemao.
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Fig. 5} Compostos iOnicos nos panos nacionais

{ Comparacio entre os residuos idnicos minimos e
maximos encontrados nos panos nacionais e os va-
lores dos panos alemaes . )



Conclusoes

O ensaio de geragao de particulas pela aplicacao de wultrasom
mostrou-se muito efetivo para os tres tipos de materiais. A apli-
cacao de uma fregliéncia de 20 KHz durante 2 minutos foi suficien-
te para r tirar até 90 % das particulas contidas no interior das
amostras, como comprovado ao repetir o teste numa amostra que ja
tinha sido ensaiada. (Amostra de Nylon Branco, ap0os a primeira a-
plicagdo de ultrasom apresentou 58 particulas, apds a segunda a-
plicagao s6 foram retiradas 6 particulas maiores de 5.0 micra)

Este ensaio mostra-se particularmente importante no caso das
espumas, uma vez que estas contem particulas nos muitos labirin-
tos formados pela sua estrutura, e também, dada a impossibilidade
de efetuar testes complementares, como passagem de ar pela sua
estrutura devido a excessiva perda de pressao.

Fig. 52~ Particulas no interior da estrutura de uma espuma
{ Exame de microscopia eletronica de varredura )
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A geragao de particulas por tensao e compressao do material, em-
pora tenha apresentado resultados compativeis e na mesma tendéncia
que o ultrasom, apresenta resultados mais reais que este, uma vez
que nos panos, durante © processo, nao sera aplicado ultrasom e
sim tensdes e compressOes manuais, durante o uso normal, gerando
desta maneira menor quantidade de particulas. Este método mostra-
se particularmente efetivo no ensaio de tecidos de panos de mate-
riais elasticos ou espumas, que também apresentam elasticidade.

Também, o método utilizado na guantificagao de particulas extra-
ida pelo fluxo de ar através dos seus tecidos mostrou-se plenamen-
te eficaz para os panos, podendo ser obtido valores para diversos
tamanhos de particulas, entre 0.3 a 5 micra, apresentando este
metodo resultados mais abrangentes no que se refere ao tamanho das
particulas e também & confiabilidade dos resultados, uma vez gue
o sistema de contagem & eletrdnico, evitando assim os possiveis
erros subjetivos de um método de contagem Optico.

Este método, por outra parte, ndo mostrou-se efetivo na quanti-
ficacdo de particulas localizadas em estruturas mais abertas, como
no caso das espumas e papeis examinados, devido a impossibilidade
de produzir o vacuo estipulado e desta forma a forca necessaria
para arrancar as particulas da estrutura e colocar elas no fluxo
em direcio ao sensor de luz e contador eletrdnico.

Um método alternativo para utilizar este tipo de contagem eletro-
nica poderia estar determinado por um sistema de sobre-pressao in-
duzida na estrutura da espuma ou papel ao invés da utilizagao do
vacuo produzido pela bomba do contador, com as correspondentes re-
gulactes no fluxo medido.

O método para gquantificar e comparar a absorcio de liguidos nos
diferentes materiais, embora simples, mostra-se plenamente efeti-
vo e de facil interpretacic de resultados. Da mesma forma, a ex-
tracio de residuos por acao de solventes apresentou resultados
satisfatdrios ao ser aplicado este metodo.

Os resultados apresentados pelo método de cromatografia idnica
utilizado na determinagac de compostos ionicos contidos nos panos
se mostram plenamente satisfatdrios, podendo ser utilizados na
modificacio do método de lavagem dOos mMesmoOS, através da alteragao
dos compostos utilizados no processo.
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Cabe comentar que, de acordo com os tipos de solventes que
serdo usados no processo de fabricagao ou os tipos de produ-
tos quimicos gue serdo utilizados na limpeza das pegas ¢ da
» sala limpa " em geral, deverad ser escolhido o tipo de ma-
terial dos tecidos.

Os processos necessarios para sua fabricagdo também iraoc a
depender da sua utilizacao, isto &, de acordo com a sua uti-
lizacio estes tecidos deverdo apresentar nao sO uma ausencia
de particulas entre suas fibras, como uma absorgao eficiente
dos fluidos, assim como uma baixa extragdo de residuos pela
acao destes.

Por outro lado, como a fabricacac destes produtos em prin-
c¢ipio nao e suposta a ser em grande escala, os custos de fa-
bricacgao se mostrarac altos, mesmo quando sejam re~ciclados

e lavados em processos de ambientes controlados.
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4,6. A CONTAMINACAO GERADA POR COTONETES DE LIMPEZA

Os cotonetes de limpeza s3o usados nos processos limpos para
diversas aplicacgoes, na maioria dos casos para limpar superficies
onde os panos de llmpeza regulares sao demasiado grandes ou onde
este pano gerarla mais contaminacdo gue um pequeno cotonete. Es-~
tes geralmente sio usados para limpar prototipos e produtos mon-
tados manualmente, sendo substituidos por sistemas de gases iner-
tes a alta pressao quando o processo & automatizado. Suas aplica-
goes mais tlplcas nos processos de alta tecnologla, nas areas me-
cinica e eletrénica, estada na limpeza de superficies de discos rl—
gidos de armazenamento de dados, cabecas de leitura e gravagao,
superficies de pastilhas de silicio durante o© processo de fa-
bricacao de circuitos integrados, limpeza de excessos de adesi-
vos apOs montagem de pecas e limpeza de furos roscados de pecas
mecanicas apds usinagem e lavagem.

A verificagao do grau de limpeza do cotonete se mostra fun-
damental uma vez que nao poderia agregar particulas contaminantes
quando usado. A capacidade de absorcao de liquidos deve ser alta,
pois serda usado com solventes, embora estes solventes nao devam
extrair residuos so6lidos em demasia. - Por ultimo, a gquantificacao
dos materiais ionicos se faz necessaria para determinar qual o
grau de compostos anionicos _que poderiam reagir com os materiais
bases formando compostos quimicos capazes de danificar as super-
ficies no qual se esta usando o cotonete.

Para os ensaios determinados foram utilizadas 2 tipos de espu-
ma poli-uretana de baixa densidade, de fabricagao nacional, pre-
viamente lavadas com sabOes neutros em ambiente classe 100.

Para obter resultados comparativos, 3 tipos de cotonetes de
fabricacao americana foram testados nas mesmas condigoes. Os co-~
tonetes nacionais foram confeccionadas manualmente a partir da
espuma poli-uretana, sendo esta cortada em guadrados de 2x2 cm
e amarradas a um haste de vidro por um fio de nylon.

Os cotonetes de origem americana foram desmontados da sua has-
te manualmente e sua espuma utilizada para o ensaio.
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EXp. 24 GRAU DE LIMPEZA
Metodo: foram confeccionadas amostras com a espuma nacional, de
12 cm guadrados, as quais se colocaram em beakers de
vidro contendo agua deionizada filtrada a 0.2 micron.
em seguida o beaker contendo a amostra foi submetido
por 2 minutos, a ultrasom ( 20 Khz ) para eliminac3o de
particulas. A seguir a amostra era retirada, drenada
por 1 minuto sendo logo filtrado o liquido remanescente
em filtros quadriculados de porosidade de 0.45 micron
para posterior contagem no microscdpio Optico, sob flu-
x0 laminar vertical classe 100.
0s resultados apresentados sac a média de trés medigdes
normalizadas ao numero de particulas maiores que 5.0
micra por cm quadrado.
Resultados
F——————— - t-——————— e Fo e +
|Amostra | Material | Procedéncia |Part. >5.0 u/cm2|
e e e  natt T o —————————— e e +
A Espuma Brasil 423
B Espuma Brasil 356
C Espuma E.U.A. 32
D Espuma E.U.A. 8
E Espuma E.U.A. 12
fomm——————— e e e ————
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53.- Diferentes cotonetes utilizados nos processos "limpos®™.

Fig.

iy

e N R Eatvala L]

Fig. 54.- Particula de 5-Si-Mg (65 micra) encontrada em espumas
nacionais destinadas & fabricacao de cotonetes. :
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Metodo:

Amostras de 12 cm quadrados foram colocadas por 30 min.
em mufla a 60 graus centigrados para eliminar a umidade.
Posteriormente foram pesadas utilizando balanga analiti-
ca de sensibilidade de 0.1 mg. A seguir, foram coloca-
das em beakers de vidro contendo 50 ml de agua deioniza-
da, permitindo absorcao durante 5 minutos. Logo apos,
foram drenadas durante 1 minuto e ‘re-pesadas, sendo os
valores obtidos padronizados para metros quadrados.

Resultados
fomm B it L F—m— Fom i ————— +
| Amostra | Material | Procedéncia | Absorgado ml/m2 |
fom e Fom e fmm— e m +
A Espuma Brasil 1.120
B Espuma Brasil 1,240
C Espuma E.U.A. 1.210
D Espuma E.UG.A. 820
E Espuma E.U.A. 930
e ——————— e —————————— Fom———————————— Fo e +
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EXP. 26

Méetodo:

EXTRACKO DE RESIDUOS POR ACAOQ DE SOLVENTES

R ————— = A D etk bl

Amostras de 12 cm quadrados de superficie foram colocadas
em beakers de vidro previamente pesados em balanca anali-
tica de sensibilidade de 0.1 mg. Posteriormente em cada
beaker foi agregado 8 ml de scolvente ( Freon, alcool iso-
propilico A.I.P. e agua deionizada A.D.I., separadamente)
deixando reposar por 30 minutos, apds os quais foi reti-
rada a amostra. A seqguir, o beaker contendo a solugao foi
colocado sob uma lampada infra-vermelha durante 6é horas
para evaporar completamente o solvente, sendo logo re-pe-
sado para quantificacdo do material sdlido extraido.

Resultados
e ——————— fm—m e m e fr—m—————— e fm——————— Fmrm————— Fm e ——— +
Amostra | Material Procedéncia | FREON A.I.P.| A.D.I.
mg/cm2 mg/cm2 |mg/cm2
Fmmm————— fmm—————— e ———————— Fm——————— o ——_——— F—————— +
A Espuma Brasil 0.091 0.102 0.021
B Espuma Brasil 0.092 0.100 0.020
C Espuma E.U.A. 0.100 0.110 0.018
D Espuma E.U.A. 0.071 0.088 0.020
E Espuma E.U.A. 0.061 0.045 0.028
e ————— Frmm e e —————— e e m—————— +
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EXP.27.- DETERMINACAO DE COMPOSTOS IONICOS

Método: foi utilizado o mesmo método ja descrito nos ensaios cor-
respondientes as vestimentas dos operadores. As amostras
confeccionadas tinham 100 c¢m gquadrados (10x10 cm), e o
ensaio também foi feito no c¢romatOgrafo de ions Dionex.

Resultados:

Fmm e ——— e —— fem e ——— o ——— o fm———— +————— +
Amostra |material origem Cl PO NO 3 S0,
mg/cm2 |mg/cm2 [mg/cm2 |mg/cm2
t—m——— fom e —————— + ———m——— +mm——— e Fom fom——— +
A Espuma Brasil 18.0 0.75 0.10 80.0
B Espuma Brasil 17.0 0.80 0.20 60.0
C Espuma E.U.A, 18.0 0.61 0.12 24.0
D Espuma E.U.A. 5.4 6.60 0.18 24.0
E Espuma E.U.A. 13.5 0.65 0.18 21.0
e ————— - Fm—— i ——— e —— ——— +————— Fm———— +
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ANALISE DOS RESULTADOS

Na absorcgao de liguidos as espumas nacionais apresentam resul-
tados similares as americanas, sendo maior em dois casos.

As espumas nacionais A e B mostraram conter entre 44 e 52 vezes
a quantidade de particulas encontradas na amostra D, americana,
que pode ser considerada a menos contaminada entre as 5 espumas
experimentadas.

No teste de extracao de residuos por agadoc de solventes, as es-
pumas brasileiras examinadas mostraram extrair até 60 & mais re-
siduos com Freon, 55 % mais com o alcool iso-propilico e valores
similares com a gua deionizada. A amostra americana C, no en-
tanto, apresenta valores de extracadao com alcool iso-propilico e
Freon superiores as espumas brasileiras.

Na determinacdo de compostos idnicos presentes, o cloro mos-
tra estar presente em valores similares em todas as amostras,
com excegao da amostra americana D, cujos resultados indicam
conter sO0 28 % do cloro contidec nas amostras brasileiras. No ca-
s0 do PO4, as amostras americanas apresentam, em média, 75 % do
contido nas amostras brasileiras.

Assim também, © NO3 apresentado pelas espumas brasileiras e
similar as americanas, sendo que a amostra A { Brasil ) € a que
tem menor quantidade de NO3.

No analise de resultados dos sulfatos, as amostras brasileiras
mostram ate 4 vezes mais S04 que a media das amostras americanas.
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CONCLUSOES

Na anadlise preliminar para examinar o grau de limpeza das espu-
mas destinadas a fabricagdo de cotonetes podemos observar que, em-
bora as espumas nacionais passaram por um processo de lavagem com
a utilizacao de saboes neutros, em ambiente controlado, as parti-
culas geradas pelo teste de ultrasom alcanca valores extremadamen-—
te altos, se comparados com os obtidos pelas espumas americanas.

O método utilizado para obter estes resultados, a geragao de
particulas pela aplicacao do ultrasom, mostra ser um método plena-
mente eficaz, uma vez dgue as particulas se encontram no interior
das células da espuma, sendo necessario removélas com a aplicacao

de forcgas constantes e suficientemente efetivas como o ultrasom.

De outra parte, a contagem Optica realizada ¢ suficiente para
visualizar o alto griu de contaminacdo na faixa de 5.0 micra, nao
se considerando necessario, para este caso, um melhor detalhamen-
to através de contagem de particulas em l1iguidos para tamanhos
inferiores.

Os valores obtidos na absorgazo de ligquidos se mostram de acor-
do com a estrutura das espumas, sendc que as espumas de alta den-
sidade absorvem menos liquido como consegtiéncia do menor espacga-
mento inter-celular, isto &, sendo mais compactas deixam menos
espaco para ser preenchido pelo liquido. '

Esta ultima observacao pode ser considerada importante, uma vez
que, de acordo com a estrutura da espuma, esta estaria permitindo
uma maior ou menor facilidade de limpeza da espuma: as densidades
baixas apresentariam uma maior facilidade para serem retiradas
particulas do seu interior devido A maior largura dos canais in-
ternos, o que facilitaria o movimento destas para o exterior.

O teste de ultrasom, ao ser repetido nas mesmas amostras, mos-
tra que 92 % das particulas de tamanho maior a 5.0 micra sao re-
tiradas no primeiro minuto de aplicagdo de 20 KHz. Este resul-
tado mostra que o ultrasom poderia ser aplicado_como técnica de
limpeza das espumas apdbs o processo de fabricagao delas, e assim
‘alcanzar um grau de limpeza compativel com a sua utilizacao pos-
terior nos processos limpos. Por outro lado, pode ser considerado
importante o estudo da freqliéncia ideal para a aplicacao do ul-
trasom, para retirar as particulas sem danificar a estrutura da
espuma, que rompendo-se, poderia gerar mais particulas.
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acao de ultrasom (20 KHz)

A extracio de residuos por acgdo de solventes & consegliéncia
do tipo de contaminante que a espuma tem, isto &, ira depender
do material do contaminante e seu comportamento com o solvente:
se a particula reage, sendo diluida ou alterada na sua CcoOmposi-
cdo, sera uma fonte potencial de contaminacao no produto no qual
sera usado, uma vez que o cotonete gerara particulas ou compos-
tos que se depositarao posteriormente no local onde € aplicado.

Sendo assim, seria preciso identificar individualmente todos
os elementos e componentes presentes na contaminacao das espumas
para desenvolver um método de lavagem efetivo, através de produ-
tos quimicos que ndo alterassem a composicaoc idnica. Esta iden-
tificagao também seria necessaria para modificar o processo de
obtencao da espuma, eliminando estas particulas no produtc base.
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4.7. AS PARTICULAS GERADAS POR PARAFUSADEIRAS ELETRICAS

A maioria dos processos de montagem de pecas mecanicas pre-
cissam de ferramentas de acionamento manual ou elétrico para a
montagem 4o produto final. A escolha de utilizagao de ferramen-
tas manuais ou elétricas ira depender de uma serie de fatores,
entre os quais podem ser destacados a complexidade e o tamanho
das pecas que estao sendo montadas, os materiais e tipo de aca-
bamentoc e o tipo de processo gue esta sendo utilizado.

No caso dos processos denominados de processos limpos, a
montagem de pe¢as mecanicas pode ser feita por meio destes dois
métodos, embora o fator eficiéncia do processo seja importante
na definicao do ferramental a ser utilizado. E~ geralmente esco-
lhida a utilizacio de ferramentas elétricas para obter relacoes
custo-produgdo, mais adeguadas.

As parafusadeiras elétricas numa sala limpa estao presentes
nas estagoes de trabalho de montagem tanto de partes externas
como de partes intermnas do produto, isto e, tanto de partes que
podem ser consideradas criticas ou em relacao a. contaminacao.

Assim, as parafusadeiras elétricas podem ser consideradas
como uma fonte potencial de geragao de particulas ao produzir
particulas devido ao atrito das suas pegas internas, eixos e ro-
tor do motor elétrico.

Para quantificar esta potencialidade durante o seu uso, foi
escolhlda uma exper1enc1a com a ferramenta em condig¢bes normais,
isto &, como &€ vendida pelo fabricante, e apenas mofificada a-
través da colocacao de uma blindagem pléstica para evitar que as
particulas geradas geradas no interior migrem para o exterior da
ferramenta, contaminande assim o produato. Tambem, foram analisa-
das as particulas geradas para determlnar 0 grau de periculosi-
dade gue estas representam nac sO pelo seu tamanho, mais tambem
pela sua compesicaoc elemental.
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Método: Foi ensaiada uma parafusadeira da marca Golnex, elétrica,
normalmente colocada sobre a estacdao de trabalho durante
o processo, de maneira que o operador SO exerce uma leve
pressdo na direcd@o vertical para acionar-la.

A parafusadeira escolhida para 0s testes & usada normal-
mente em processos produtivos de montagens mecanicas. As-
sim, a parafusadeira gera particulas metalicas ao girar
devido aos atritos internos das suas partes em movimento,
ndoc podendo ser usada nessas condigoes em processos de
ambiente controlade. Para evitar que as particulas gera-
das fossem levadas ao exterior da carcaga, e desta manei-
ra contaminassem o ambiente, esta foi coberta de uma
blindagem plastica ao seu redor.

A parafusadeira foi testada numa capela de fluxoe laminar
horizontal de velocidade, de aprox. 0.5 m/seg, sendo sus-—
tentadas por um sistema fixador conforme visto na Fig. 57.

A uma distancia de 200 mm da parafusadeira, apds a mesma
e no sentido do fluxo foi montado o© aspirardor de ar de
um contador de particulas por raios Laser Climet 6300, o
qual aspirava o ar proveniente do fluxo horizontal, a ra-
cdo de 2.8 litros por minuto. Desta maneira, eram capta-
das as particulas geradas pela ferramenta durante sua ro-
tagio, que levadas pelo fluxo horizontal da bancada, en-
travam no aspirador de ar do contador de particulas.

Todas as medicGes foram realizadas com uma velocidade fi-
xa da parafusadeira, 500 r.p.m., considerada rotagao nor-
mal de trabalho para este tipo de operacao.
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Fig. 56.- Parafusadeira utilizada na experiéncia

Fig. 57.- Montagem da parafusadelra elétrica para ensaio de
geragao de particulas na bancada de fluxo horizon-
tal.
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Resultados:

[ | PARAFUSADEIRA BLINDADA | PARAFUSADEIRA SEM BLINDAGEM|
Tempo | T T
{minutos) 0.3 u 0.5 u 1.0 u TOTAL 0.3 u 0.5u 1.0 u TOTAL
o e e e et +
01 1751 276 15 1833 2152 781 562 3495
02 1553 290 23 1643 1997 733 515 3245
03 1552 315 15 1638 2175 782 585 3542
04 1127 258 13 1205 2380 852 595 3827
05 835 222 15 922 2227 811 602 3640
06 704 195 15 795 2313 751 501 3565
07 642 191 15 727 2653 912 615 4080
08 652 199 15 730 2604 815 611 4030
Fmmm—————— e e +

Tab.4 Comparac3o das particulas geradas pelas parafusadeiras para ver
o efeito da blindagem. { Taxa de geragao por minuto )
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EXP. 29 CARACTERIZACAO DAS PARTICULAS GERADAS

—..———_..——-———-———_—_————u—-——.————_——--—_.———_...—_—-

Método: De uma maneira similar a guantificacao das particulas ge-—
radas pelas parafusadeiras, foram colocados filtros de
poliéster de porosidade de 0.2 micron, a uma distancia de
de 200 mm da carcac¢a, na bancada de fluxo laminar horizon-
tal, com velocidade de ar de 0.45 m/sed.

Apos a coleta, de 5 minutos, os filtros foram retirados e
preparados para analise no microscopio eletronico e espec-
tdégrafo de raios X com uma camada de ouro.

Resultados:

As particulas encontradas na analise sob o microscopio eletrdnico
correspondem & trés elementos principais: Fe, Mg e .8i, como pode ser
visto na Fig. 58 , provenientes de ligas de Fe de pecgas internas.

Fig. 58 - Particula de MgSiFe gerada pela parafusadeira elétrica.
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ANALISE DOS RESULTADOS

Analisando os dados mostrados na Tabela 4 , pode ser observado
que a uma rotagdoc de 500 rpm, para todos os tempos de amostragem, a
parafusadeira blindada gera menos particulas que a parafusadeira
normal, alias como era de se esperar. No entanto, a blindagem pro-—
posta se comporta de diferentes maneiras em relagac aos diferentes
tamanhos de particulas geradas.

A porcentagem de retencao de particulas, obtida atraveés da dife-
renca entre as particulas geradas para um mesmo tempo pelos dois
tipos de parafusadeiras utilizadas, mostra uma tendéncia crescente
respeito ao tempo para os tamanhos de particulas de 0.3 e 0.5 mi-
cron, mantendo-se constante para 1.0 micron, como pode ser obser—

vado na Fig.59.

‘Assim, no primeiro minuto de funcionamento, a parafusadeira blin-
dada gera apenas 18 % a menos particulas de 0.3 microns que a nor-
mal, isto €, a capacidade de retengao seria so6 18 %, sendo este va-
lor aumentado para 55 & com 4 minutos e 75 % apos 7 minutos de fun-
cionamento.

‘ i i I i
Metodo: contador part. mereas Laser

7% Retengao
a
o

01— +O.5um|§_
// . '.‘0.3”"“‘
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Fig. 59 Retencao de particulas
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Ao examinar os dados de particulas de 0.5 micron, podemos obser-
var uma tendéncia similar, embora nao tao pronunciada, com 64 % de
retencao no primeiro minuto, 70 % no guarto e 75 % no sexto minuto.

Para particulas maiores de 1.0 micron, por outra parte, a capaci-
dade de retengao da blindagem mostra-se constante para qualquer

tempo, ao redor de 97 %.

Estes resultados, no entanteo, mostram o comportamento da blindagem
respeito ao tempo de funcionamento a uma velocidade de rotacido cons-
tante de 500 rpm, sendo que, em termos reais a parafusadeira nao de-
ve ser utilizada mas gue alguns segundos ao apertar o parafuso ou
porca, sendo desligada automaticamente uma vés e retirada a pressao

scbre ela.

Sendo assim, os primeiros segundos de funcionamento irao a corres-—
ponder ao total de particulas realmente gerada. Para quantificar es-
ta geracdo foram feitas trés medi¢des de 7 segundos cada, correspon-—
den tes ao tempo que o contador de particulas utilizado leva em as-
pirar 2,8 litros, sendo logo desligado automaticamente. Os resulta-

dos podem ser vistos na Fig. 60.

3% k74
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o 300- :
an |
- !
= .
F 250+ |
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T o a
& 2004 Retengao 93 X |3 10u |'
B % IE30S v I
150+ 79 % o3 uf ||
100+ |
50 : |
1 |
' 7 T  p |
SEM BLIND. COM BLIND. I
_ Fig. 00 Geragio de particulas com 7 seg. |
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Os resultados obtidos nos primeiros 7 segundos nao se mostram de
acordo com as tendencias observadas nos 7 minutos. A blindagem re-—
tém 79 % das particulas de 0.3 micron nos primeiros 7 segundos, e
18 % no primeiro minuto. Da mesma maneira, as particulas de 0.5
micron saoc retidas em até 84 % nos primeiros 7 segundos, contra
64 % no primeiro minuto. Para particulas de 1.0 micron, esta capaci-
dade de retengdo mostra-se pouco variavel, da ordem de 3 ou 4 %.

Esta diferenca encontrada na geracao de particulas com respeito
ao tempo parece ser originada na capacidade intrinseca da blindagem
de reter particulas, isto &, uma vez geradas as particulas na pa-
rafusadeira, estas demoram um certo periodo de tempo em chegar ao
exterior, sendo esta demora ac¢ao direta da blindagem, até um valor
maximo, superlor a 7 segundos e inferior a 1 minuto. A551m, as par-
ticulas sao acumuladas na parte interna da carcaga e sO va3o ser 1m—
pulsionadas ao exterior apds a concentragac de um maximo valor, nao
apresentando desta maneira, um fluxo continuo desde o inicio da
rotacao.

Para o caso de particulas maiores de 1.0 micron, a blindagem tes-
- u ] t ¥ * -
tada e suficientemente selada para naoc permitir a saida em qual-
gquer tempo.

135 -



CONCLUSOES

0 método utilizado na quantificacao de particulas geradas pelos
dois tipos de parafusadeiras se mostra eficaz e de resultados
confiaveis, sendo também rapido e simples.

A confiabilidade dos resultados esta fundamentada quase que
totalmentena qualidade do instrumental utilizado, incluindo nis-
toa amara de fluxo laminar horizontal e o contador de particulas
a raios laser.

Na andlise das particulas geradas foram encontrados, como foi
dito, Fe, Si e Mg. Estes tres elementos sao comues a muitas das
pecas metadlicas que formam, montadas, os produtos mecdnicos. No
entanto, o Fe, assim como outros elementos magnetizaveis, pode
ser considerado extremadamente perigoso, nac tanto pele tamanho
das suas particulas e pelo dano fisico que poderiam causar, se-
ndo, pelas suas propriedades magnéticas, uma vez que estas par-
ticulas, ao se depositarem scobre os discos de gravacao, podem
alterar o ordenamentoc magnético da estrutura, provocando desta
maneira a perda de informacao.

Sendo assim, pode ser considerado arriscada a utilizacao de
ferramentas que sejam movidas por motores eletricos para este
tipo de aplicacao, p01s estas particulas tem grandes chances de
provocar danos consideraveis nos discos, ac atingir a superficie
destes.
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4.8, AS PARTICULAS CONTIDAS NAS EMBALAGENS

Um outro topico importante a ser quantificado no estudo dos
processos limpos se refere d& limpeza relativa das embalagens
isto &, os sacos plasticos que irao conter as pecas de montagem
e artigos de consumo utilizados no processo limpo.

Estas embalagens precisam estar tanto ou mais livres de con-
taminantes gque os proprios artigos de consumo ou pe¢as, uma vez
gue sua utilizagao poderia contaminar os produtos embalados e
a551m todo o esforco e cuidado feito durante o processo de fabri-
cacdo destes estaria perdido.

Nac existe na literatura nenhuma referéncia com respeito dos
limites de particulas permitidos ou da limpeza relativa que es-
tas embalagens deveriam apresentar, embora deva ser considerado
fundamental gue estas contenham menos particulas que o nivel a-
ceito para o produto embalado nelas.

Desta maneira, foi idealizada uma experiéncia para determinar
0 grau de limpeza de 2 tipos de embalagens através da quantifi-
cacao direta das particulas contidas no seu interior e sua pos-
terior analise no microscopio eletrdnico.

As embalagens utilizadas sao de polletlleno, de fabrlcaqao na-—
cional e americana. As embalagens americanas testadas sao de uso
corrente na industria de produtos mlcro—eletronlcos, sendo que
as nacionais utilizadas para os testes sao para uso em diversas
apllcagoes, isto €&, ndc sao especialmente projetadas para apllca-
¢oes especiais. Estas ultimas foram testadas sob dunas condigoes:
como fornecidas comercialmente e apos um processo de lavagem com
sabbes neutros em ambiente Classe 100 para eliminagdo de parti-
culas.
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EXP. 30 QUANTIFICAGCAO DE PARTICULAS

— ——————————— - e S B T ————————— i S ——— ——

Método: Os sacos plasticos orlglnalmente estavam abertos exclu-
sivamente na sua parte superior, sendo de um sO corpo,
isto &, ndo apresentavam soldas nem costuras laterais.

As embalagens foram abertas sob o fluxo laminar classe

100 e lavadas internamente com Freon filtrado a 0.2 mi-

cron, para retirar as partlculas das paredes internas.

0 llquldo contendo as particulas retiradas das paredes

escorria através de um corte feito na parte inferior de

cada embalagen, se depositando num beaker de vidro.
Posteriormente, o liquido foi flltrado em filtros de po-
liéster de por051dade media 0.45 micron, para contagem

optica de particulas maiores de 5.0 micra.

A seguir, os filtros foram preparados com uma cobertura
de ouro para analise no microscopio eletronlco.

Resultados.
Embalagem americana : 0 particulas > 5.0 micra

Embalagem brasileira original : 1244 particulas 3 5.0 micra

Embalagem brasileira lavada : 1564 particulas 3 5.0 micra
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Fig. 61.- Particulas presentes nas embalagens nacionais originais

Fig. 62.— Particulas presentes

nas embalagens nacionais lavadas.
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ANALISE DOS RESULTADOS

Pelos resultados encontrados, pode ser observada uma diferen-—
¢ca marcante no que se refere ao nimero de particulas maiores que
5.0 micra nas embalagens nacionais e americanas. As embalagens a-
mericanas nido apresentam nenhuma particula deste tamanho, sendo
que as nacionais originais apresentam 1244, e as lavadas, 1564,
como valores médios de trés embalagens quantificadas.

Na analise sob o microscopio eletrdonico, foram encontradas so-
mente particulas organicas nas embalagens originais, e Ca, Si e S
nas embalagens lavadas.

As particulas e fibras orgdnicas encontradas nos dois tipos de
embalagens apresentaram grande tamanho, entre 100 e 3500 micra,
sendo gue as encontradas nas embalagens lavadas variam entre 20
micra ( particulas de Ca } e 350 micra ( fibras organicas ).

Deve ser notado gue as embalagens nacionais originais apresen-
tam menor quantidade de particulas que as mesmas apds um proces-
so de lavagem com agua deionizada e saboes neutros. Estes resul-
tados podem ser interpretados como conseqliéncia da utilizacdo de
Agua e sables nao adeqguados respeito ac conteiido de particulas du-
rante a lavagemn.

Por outro lado, ndo é possivel comparar os resultados obtidos
‘na experiéncia com valores pre-—-estabelecidos que permitam deter-
minar a condigdo de uso destas. Também, a0 comparar os valores
encontrados nas amostras americanas com os encontrados nas amos-—
tras nacionais, vemos claramente que as amostras americanas nao
apresentam riscos de contaminar peg¢as ou produtos com particulas
da ordem de 5.0 micra ou mais.
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CONCLUSOES

Se examinamos as diferencas fundamentais gue existem entre os
processos farmacéuticos ou médicos e os processos de micro-ele-
tronica podemos observar que, no caso das embalagens farmaceu-
ticas as embalagens s3o de um tipo de pollmero que nao permite
uma degradaqao como conseqﬁenc1a de uma reagac entre os compos—
tos guimicos do remedlo e o0os materiais da embalagens, que alte-
rariam a composicac original deste. Assim, para muitos tipos de
remédios é utilizado o vidro, uma vez que © vidro conserva as
caracteristicas originais ao nao reagir gquimicamente.

Assim também, os plasticos utilizados para embalagem de san-—
gue, plasma ou soro fisioldgico nao devem permitir este me smo
tipo de reagdo. Também, como no caso das embalagens para reme-
dios nao devem conter gérmens vivos, pelo gue o material deve
resistir acs processos de acepsia em que deve ser previamente
tratado.

As embalagens destlnadas a produtos micro-eletronicos devem,
por outra parte, nio conter nenhum tipo de particulas soltas
ou que poderiam ser geradas atraves de pequenas forgas, in-
cluindo nisto os gérmenes, vivos ou mortos, uma vez que repre-
sentam problema devido apenas ao seu tamanho e nao pelo fato de
estar vivos ou mortos.

0 método de verificacao preliminar da contaminacao existen-
te nas embalagens se mostrou suficientemente eficaz para veri-
ficar o grau de limpeza com que as embalagens saem do processo
de fabricacao, podendo ser atribuida a presenca de fibras lon-—
gas de material orgdnico ao corte final das embalagens para de—
limitar o seu comprimento, e as particulas de calcio, silicio e
enxofre encontradas nas embalagens lavadas, a contaminates a-
gregados devido 3@ utilizacao de filtragens nao apropriadas.

Uma vez sejam obtidas amostras nacionais livres de particu-~
las e fibras de grande tamanho, & reccmendavel proceder ao e-—
xame de particulas menores, com a utilizacdo de contadores de
particulas em liquidos.
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CAPITULDO v

CONCLUSOES FINAIS

Como fol dito anteriormente, o controle da geracgao de contami-—
nantes que afetam os produtos sendo fabricados é fundamental, dade
o acelerado avango tecnoldgico em areas de micro-eletronica, oOp-
tica, farmacéutica, montagem de computadores, etc. Sem o contro—
le destes contaminantes, & qualidade e durabilidade destes produ-—
tos estarda sendo seriamente comprometida.

No presente trabalho apresentamos um estudo geral sobre o con-
trole de contaminantes nos processos de fabricagaco em ambientes
"limpos", aplicaveis as diversas tecnologias.

No detalhamento do estudo sobre as fontes mais importantes de
geragao de contaminantes em ambientes limpos foram desenvolvidos
métodos que permitem a coleta, caracterizacdo e identificacao
destas fontes. Cabe ressaltar, por exemplo, a coleta de contami-
nantes gerados pelas luvas dos operadores das Salas Limpas, atra-—
vés de impressoes digitais em "wafers®™ de silicio e sua posterior
anilise por microscopia eletrdnica e Raios X, a modificacdo do
método Optico de quantificagao de geragao de particulas nos tra-—
jes dos operadores das Salas Limpas propeosto pela A.S.T.M., para
uma quantificagdo usando contadores optico-eletrénicos ou a raios
laser.

Os métodos desenvolvidos levam em consideragao, em geral, os
meios disponiveis no Brasil, de forma que possam ser aplicados di-
retamente nos varios laboratOrios ja existentes, principalmente
na industria micro-eletrdnica e de montagem de computadores.

No pais, o controle de contaminagdo em processos produtivos de
alta tecnologia deve ser estudado desde suas origens, paralela-—
mente ao inicio dos processos de fabricagao destas. Sem esse es-
tudo o objetivo principal, nos levar a uma auto-sufici€ncia nas
Areas mencionadas, ndo sera cumprido.
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Este trabalho procurou dar uma abordagem geral aos varios aspec—
tos do controle de contaminacgao, sem ser no entanto exaustivo no
assunto. Mesmo dependendo da utilizagao especifica dos ambientes
limpos alguns aspectos tornam-se mais relevantes do que outros,
fugindo entao do intuito deste trabalho, entrar no detalhamento de
cada caso.

Assim, em se tratando de um tema bastante vasto, & colocado em
destague varios pontos criticos. Este trabalho ainda propde méto-
dos para caracterizag@o de ambientes, e principalmente abre um te-
ma de pesquisa incipiente no Brasil, esperando que outros possam
dar sua contribuicdo para que brevemente o pais disponha de um
conjunto normativo sobre caracteristicas de ambientes limpos, bem
como a padronizagdaoc de métodos para sua caracterizacdo e controle.
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APENDICE

A continuacao, daremos uma breve descrigao dos instrumentos
mais usados nas experiencias deste trabkalho:

A.~- O ANALISADOR DE IMAGENS "SURFSCAN"

O Surfscan modelo 3000 & uma unidade de inspecdao de contaminan-
tes normalmente utilizada nos processos de fabricagao de pastilhas

de silicio, guantificando as particulas da sua superficie antes e
depois do processo de limpeza.

Consta de tré&s unidades basicas: unidade de varredura, monitor
e impressora. A unidade de varredura estd interligada com um te-
clado e um transportador de pastilhas de silicio, e o monitor com
a impressora.

Dentro das op¢Oes que apresenta para visualizar os dados, pode
ser escolhida uma selegao de parametros tais como mapeamentos da
superflcle da pastllha de silicio, resumo de dados, histograma e
também exclusdo de areas desejadas, i.e., possibilita a exclusao
de areas a ndo serem consideradas para efeito dos calculos do ma-
peamento. Esta exclusao de area & de grande utilidade quando se
deseja ndo incluir as areas mais externas da pastilha, devido a
possibilidade de contaminagdo nestas areas durante o manuseio.

0 ciclo de medicdao do Surfscan comeca ao ser transportada uma
pastilha de silicio desde o porta-pastilhas, através de um braco
que suspende a pastilha por meio de um leve vacuo, até a unidade
de varredura, por uma janela comunicadora.

Dentro da unidade de varredura, as particulas presentes na su-
perficie da pastilha de silicio s8o iluminadas por um raio laser,
produz1ndo uma difusdo da luz do laser, proporc1onal ao tamanho
da particula atingida, e sendo medido pelo sistema Optico-eletrd-
nico durante o movimento da pastilha de silicio dentro da unidade
de varredura. Esta combinacdo de raio varredor oscilante e movi-
mento da pastilha de silicio cria um sistema X-Y rastreador que
gera os daddos no monitor.

Uma vez completada a varredura e leitura, o ciclo finaliza ao
ser colocada a pastilha de silicio na caixa porta-pastilhas, po-
den ser comec¢ado outro ciclo de medic¢oes, na pastilha seguinte.
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B.~ O SISTEMA AUTOMATICO DE PARTICULAS "HITACHI-LEMONT-KEVEX"

T T T T T e e e e T L e . T i . . e . T — . —— T o 1 . o

O sistema automatico Hitachi-Kevex-Lemont é um sistema hi-
brido construide por técnicos da Kevex Corporation de E.U.A.,
para guantificar particulas, analisar sua composicdo elemental
e visualiza-las eletronicamente.

O sistema consta de um microscdpio eletrdnico de varredura
Hitachi $-520, um espectrometro Kevex modelo 800 EDS computado-
rizado e um analisador de imagens Lemont modelo DA-10.

A coluna do microscopio eletrdnico consiste de um canhio ele-
tronico gue pode acelerar os elétrons com energia variando de 10
a 30 keV, lentes magnéticas ({ usualmente trés), diafragmas e
dois pares de bobinas para deflexdoc. Este conjunto produz um
feixe eletrdnico gue pode ser focalizado sobre a amostra em um
ponto muito pequeno ( aprox. 100 A de diametro ) e gue pode ser
dislocado sobre a varredura.

As lentes eletromagnéticas tem diferentes funcdes, sendo que
o0 lente condensador controla a corrente do feixe e a objetiva
controla o foco. Durante o tempo que o feixe de eletrons é ras—
treado sobre a amostra, a intensidade de varias sinais sio mos-—
tradas em um tubo de raios catoddicos, cujo feixe é rastreado de
maneira sincronizada com o feixe de eletrons do microscoépio, na
superficie da amostra.

O aumento do microscOpio eletrdnico é dado pela relacao en-~
tre a linha de rastreio no Tubo de Raios Catddicos (normalmente
de 9 cm) e o comprimento da linha de varredura na superficie da
amostra. Este aumento & incrementado no microscdpio eletrdnico
simplesmente varréndo um pequeno quadrado na amostra e mantendo
continua a visualizagdo da linha varrida no maximo de largura
do Tubo de Raios Catodicos.
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Dos sinais gue podemos obter citamos:

* Alguns eletrons, chamados de retroespalhados, refletem na a-
mostra com uma energia proxima & do elétron incidente, sendo
detectado sobre a amostra com uma sensibilidade proporcional
a0 numero atomico desta.

* Eletrons secundarios, que escapam da superficie da amostra &
energia muito baixa, 0-50 eV, sdo conduzidos ao detector do
microscopio por um campo elétrico de aproximadamente 300 V,
produzindo imagens de alta resolugao e sensibilidade topografi-
ca da amostra.

* Na interacao dos eletrons com a amostra sao prOdUZldOS Raios
X, gerados através da penetrag¢io de eletrons prlmarlos, po-
dendo ser obtldos informacdes sobre a comp051cao elemental da
amostra na area excitada pelo feixe , na superficie desta.

Para analisar imagens, o sinal emitido é selecionado para pro-
duzir a melhor imagem possivel, e eliminar as partes desta 1magem
que saoc c0n51deradas indesejaveis. Para prop051tos de produzir i-
magens, é possivel digitalizar as posigoes do feixe de eletrons
até 4000 linhas de resolugdo para aumentos menores de 25 mil ve-
zes e analisar amostras com somente um pixel no Tubo de Raios Ca-
tédicos de 500 linhas. [1}

Embora uma imagem de alta resolugac nao seja necessaria para
analisar particulas mlcrometrlcas, a analise de imagens no ml-
croscoplo de varredura € gerada para obter uma identificacao qui-
mica dos elementos presentes nas amostras. Os eletrons do feixe
incidente, podem arrancar eletrons das camadas atOmicas dos ele-
mentos, o que leva o atomo & um estado excitado. Eletrons de
outros niveis atomicos mudam de 6rbita para ocupar o lugar destes
Este relaxamento ocorre com a liberacao de um foton de Raio-X com
a energia correspondente ao salto de posigao orbital no dtomo.

O EDS ("Energy Dispersive Spectrometer" - Espectrometro de E-
nergia Dispersiva } relaciona o nimero de Raios X gerados com
a energia desprendida. Assim, picos no espectro formado corres-
derao a um valor caracteristico para elementos quimicos especifi-
cos.

149



Por outra parte, os Raios X emitidos pela interagac dos ele-
trons de alta energia incidentes com a amostra ndc sdo possiveis
de captar para produzir imagens, dado gue o processo de formacao
de imagens & muito lento. Desta maneira, a imagem produzida pelo
analisador de imagens é obtida para detectar e medir fisicamente
a amostra, sendo os Raios X captados depois de localizar e medir
esta, para efeitos de analise guimico.

O sistema pode trabalhar de forma totalmente automatica, sendo
capaz de analisar sequencialmente até 6 amostras. Numa operagao
tipica, o analisador de imagens analisa 1000 ou mais particulas
por amostra ou 200 locais pre-estabelecidos, num total de 48 ho-
ras de servig¢o sem qualquer tipo de comando.

0 sistema gera relatdrios dos locais examinados incluindo tama-
hos das particulas, quantidades e elementos presentes, histo-
gramas ¢ estudos estatisticos dos elementos presentes.

A maioria das andlises sao feitas no modo de eletrons retro-
espalhados, de modo que particulas de diferentes nimeros atomicos
produzem diferentes intensidades de sinal quando comparadas ao
substrato. Também locallza, detecta e registra dados sobre partl—
culas que ndo sio visiveis no Tubo de Raios Catdbdicos do micros-
COplO eletrdnico, através do analisador de imagens, uma vez gue
a maioria dos Tubos de Raios Catodicos dos microscoOpios eletroni-
COs poOssuem uma resolucac maxima de mil pixels por linha [2].

As analises qualitativas desenvolvidas nestas experiéncias
utilizaram o sistema manual e automatico do sistema Hitachi-
Kevex-Lemont descrito anteriormente. Para a analise manual, as
varreduras de elementos foi feita particula por particula, sen-
do que na operacao automatica, foram delimitadas 150 areas de
analise com um aumento de 500 x para cada amostra, isto e, fo-
ram analisadas as particulas dentro das 150 areas pré-estabele-
cidas na amostra.
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C.- 0S5 CONTADORES DE PARTICULAS

0s contadores de particulas aéreas e em liguidos sdo instrumen-
tos quantificadores gue utilizam sistemas Opticos-eletrdnicos que
funcionam a base de lampadas halogénias ou lampadas de He-Ne para
produzir raios laser.

Estes contadores, em geral, possuem uma bomba aspiradora de ar
que leva as particulas em suspensac através de um tubo interno
onde sao impactadas pela luz produzida pela lampada. Um sistema
de lentes, do outro lado, coleta a luz dispersada e um sistema
eletronico a transforma em sinais elétricas, cujas amplitudes sao
proporcionais ao tamanho das particulas.

Para as experiéncias de quantificacdo de particulas aéreas fo-
ram utilizados contadores "Climet 6300" e "ATCOR", a raios laser,
e um contador Optico-eletrdnico halogénio "MET-ONE". Para a quan-
tificaciao de particulas em liguidos foi utilizado um contador de
raios laser "Climet 1000", vide Fig. 41.

Fig. 63.- Esquema de funcionamento tipico de un contador de parti-

culas a raios laser.
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D.- 0S5 FILTROS

0s micro-contaminantes presentes num ambiente qualquer podem ser
detectados de diversas formas: através de sistemas Gpticos, Optico-
eletrdnicos, filtragem, etc. No entanto, quando existen contaminan-
tes sHlidos, metdlicos ou organicos, sendo gerados por uma fonte
gualquer, a quantificagdo das particulas que estdo sendo geradas
por esta fonte nac & geralmente suficiente para localizar o exato
local e assim proceder a sua eliminagdo, sendo necessario, entio,
gque a natureza destas particulas seja conhecida.

Para obter esta informagdo, evem ser coletadas amostras dos con-
taminantes e estas analisadas através de métodos tais como micros-
copia eletr®nica, analisadores de imagens, Raios X, etc. Uma vez
gque estas particulas s&o gualificadas guanto a tamanho e forma, e
sua composig&o conhecida, podem ser trazadas as suas origens e as-
sim ser eliminada a fonte geradora.

Pode ser dito que a micro-filtracdo e o processo de remogdao de
contaminantes da ordem de 0.025 micron a 10 micra presentes nos
fluidos [3] , através da passagem deste fluido por um meio micro-
poroso.

De uma forma geral, os filtros podem ser classificados em duas
classes: filtros de aerosdis e filtros de gases. Os filtros de
aerosdHis coletam s8lidos e liguidos através de retencdo inercial,
aumente do tamanho da particula através dJda aglomeragfo dela, pre-
cipitagfc dos contaminantes em campos elétricos, ou impingimento
das particulas em superficies de impactacao, geralmente filtros.

Por outra parte, os filtros de gases estdo baseados principal-
mente nas propriedades fisicas e quimicas do material, condensan-
do eles por mudanzas de temperatura ou conversbes quimicas.

152



Desde o ponto de vista industrial, os filtros podem ser clas-
sificados em 5 categorias gerais:

* Filtros industriais, desenhados para reter altas concentra-
coes de pSs atraves de baixos fluxos de ar, utilizando fibras
sintéticas.

* Filtros de ventilacao, aplicados no controle de concentra-
¢Oes medias de pbs, a altas velocidades de ar. A media deo filtro
geralmente inclue fibras sintéticas e vegetais, cobertas com um
dleo fino para reter as particulas. Este tipo de filtro & dese-
nhado para reter particulas de tamanhos maiocres a 5 micra.

* Filtros de eficiéncia intermedia, desenhados para conter
niveis de poeira de baixa densidade a moderados fluxos de ar. A
maioria destes filtros utiliza fibras de vidro ligadas com resi-
nas sintéticas, sendo posible filtrar até 90 8 do po atmosférico
através da variag¢ao do diametro das fibras ou do reticulado.

* Filtros de alta eficiéncia, sendo os mais comuns dos fil-
tros utilizados nas "salas limpas". A media dos filtros consis-
tem normalmente numa folha de pouca espessura feita a base de
fibras ultra-finas, as gue tem sido folhadas para formar um
bolso profundo. A eficiéncia minima normal deste tipo de filtros
e de 99,97 ¢ de retengido de particulas maiores de 0.3 micron, e
sdo chamados de filtros HEPA ( High Efficiency Particulate Air )}

* Filtros de ultra baixa penetracao ( Ultra Low Penetration,
ou ULPA )}, sdo filtros com eficiéncia de 99,999 & de retencdo de
particulas maiores de 0.12 micron.

Desde o ponto de vista dos materiais e tipos de filtros usa-
dos normalmente na industria eletrdnica ou de mecanica fina, os
filtros podem ser classificados em:

* Filtros de fibras

Sao filtros que coletam particulas por impactacdo e intercep-
tagdo, sendo muito eficientes para todo tamanho de particulas.
S8c construidos com fibras de vidro, celulosa ou polimeros sinté-
ticos, apresentando pouca queda de pressidc durante o seu funcio-
namento.
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* Filtros de membranas

Sdo filtros gue coletam as particulas por impactacSo. Possuem
pequenos poros da ordem de 0.01 micron a 2.0 micra de didmetro,
por onde escorre o fluido, nio deixando passar as particulas a-
través deles. 530 fabricados a base de gelatina de ester celulosa
seca, em filmes de aproximadamente 150 micra, com tamanho de poro
controlado.

580 utilizados em analises ao microscopio &ptico, uma vez gue
apresentam a vantagem de posuir indice de refracao 1.51, o mesmo
fndice apresentado por alguns 6leos quando imersos em vidro. Es-
ta caracteristica faz que o filtro desapareza Opticamente quando
submerso no ¢6leo referido.

* Piltros soluveis

Saop filtros a base de fibras de poliestireno, soldvel em sol-
ventes organicos tais como toluol, benzol, etc.

* Filtros Nuclepore

Sao filtros fabricados com uma pelicula extremadamente fina,
de policarbonato, da ordem de 10 micra. A superficie dofiltro po=~
sue poros circulares, obtidos através de atagues guimicos da pe-
licula base. Sao fabricados unicamente péla Nuclepore Corporation,
nos E.U.A.

Durante as experiencias foram usados 3 tipos de filtros: filtros
de membranas, da Millipore, filtros de policarbonato da Nuclepore
e filtros soliveis, do mesmo fabricante.

Os filtros de membrana foram utilizados para contagem Optica dos
contaminantes, utilizando reticulados desenhados na superficie pa-
ra facilitar a contagem de particulas. O material base destes fil-
tros € o Durapore { Polivinilidenedifluorido }, o qual apresenta
compatibilidade com todos os fluidos utilizados nas experiencias,
isto e, dgua deionizada, 4dlcool isopropilico, triclotrifluoretano
e acetona.
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Os filtros de policarbonato utilizados possuem poros de diame-
tros variando entre 0.2 a 1.0 micron, de acordo com o tipo. Estes
foram utilizados para a filtragem de fluidos contendo contaminan-
tes com posterior analise em microscdpio eletrdnico de varredura,
sendo necessario uma cobertura de ouro ou carbono para tal efeito.

0s filtros soluveis foram utilizados somente nas experiencias
destinadas aoc andlise qualitativo de limpeza, atraves de turbidi-
metros., O filtro, contendo as particulas coletadas pela filtragem
{com dgua deionizada) era disolvido em acetona, para assim poder
ter uma relacao de absorcio de luz do turbidimetro através da so-
lucdo contendo o filtro dissolvido e as particulas.

E.- O Turbidimetro

0 turbidimetro utilizado nas experiéncias & um instrumento gque

mede a luz dispersada por particulas em suspensac em liguidos,

através de um sistema Optico e eletrdnico que estabiliza e ampli-
fica o sinal recebido, para depois energizar um contador digital

e assim permitir a leitura de valores.

Este tipo de instrumento & normalmente utilizado pela indus-
tria farmacéutica de de fabricacdo de bebidas.

O instrumento utilizado foi fabricado pela H.F. Instruments,
dos E.U.A. e permite um monitoramento através da padronizacao
de valores utilizando uma referéncia. Este liquido de referén-
cia estd contido num pequenc frasco o qual € colocado num tubo
posicionador, dentro do turbidimetro. Ao ser acionado o instru-
mento, um feixe de luz atravessa o liquido, sendo captado por
sensores posicionados na parte oposta. Através de um sistema
eletrénico-digital, sdo desplejados valores correspondentes a
quantidade de luz que atravessou o liquido, e gue correspondem
ao valor inicial de leitura ou valor 2zero.

Nag experiéncias de qualificacao de limpeza de luvas, estas
eram sumergidas em agua deionizada, sendo posteriormente fil-
trada num filtro solfivel. O filtro, contendo as particulas, era
disolvido em acetona e feito leituras turbidimetricas, para as-
sim obter valores relativos ao padrao ou valor zero, que neste
caso era o filtro virgem disclvide em acetona.
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