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RESUMO

Em sinteses organicas auto clavadas, realizadas com autoclaves de pequena escala (bancada)
tendo como fonte calor o banho maria, atende perfeitamente a comprovagao da formacao do
produto desejado, porém quando se deseja extrair outros dados, como consumo de calor
cedido (em caloria, joule, watts e KWh), pressdo interna em func¢do da temperatura, pressao
no decorrer da sintese, temperatura minima para inicio da sintese, concentragdo da formacgao
do produto, entre outros fatores, deixam a desejar por ser um vaso de reagdo primitivo. Por
esses motivos, foi desenvolvido um autoclave digital capaz de monitorar todas as variantes
quimicas e fisicas do processo de sintese por batelada através de sistema de automacgdo e
supervisorio LabVIEW (Laboratory Virtual Instrument Engineering Workbench), na qual o
mesmo, opera na plataforma Windows o qual faz a comunicagdo com um micro controlador
Arduino. O aparelho completo ¢ divido em trés grandes blocos estruturais para o
funcionamento, sendo composto do vaso de reacdo, sistemas elétricos, sistemas, eletronicos,
sistemas de comandos, sensores e atuadores, € o software desenvolvido em linguagem
booleana responsavel em realizar o tratamento de dados e gerar a interface em diferentes
grandezas fisicas e quimicas.
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1 INTRODUCAO

O software pode ser instalado em qualquer computador para se transformar em um elo
entre o0 homem e o equipamento desenvolvido, possibilitando assim, uma visdo geral da
Interface homem maquina (IHM) gerada pelo diagrama de blocos, unidade de programagao
responsavel pela Sistema de supervisério do vaso de reacdo (Figura 1). Nela, ¢ possivel
observar as grandezas dos dados do consumo energético (ENG Automacgao, 2020) do calor
cedido por batelada pelo resistor elétrico de liga de cromo niquel nas unidades de medida de
calorias, joule, watts e KWh;( trés indicadores no formato de galvandmetro expressam e
controlam a pressio na unidade de Kgf/cm? (PROYECTO, 2020), a corrente elétrica na
unidade de coulomb por segundo (ampére e a tensdo elétrica em volts (MakerHero®, 2014),
(Luis L, 2016).

No centro inferior, distribuido na forma horizontal da interface, aparece a janela do
grafico do espectrofotometro regido pela lei de Lambert—Beer (Z. Marczenko, 1976), essa
parte do softwares (Anjos; Galeazzo, 2023). E assim como o hardware instalado no corpo do
autoclave, ¢ responsavel em monitorar a temperatura minima em que se inicia a reagao ao se

incidir um feixe de laser monocromatico no sentido transversal ao vaso de reacao do aparelho.
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Figura 1: Visdo geral do sistema de interface homem maquina (IHM)

O hardware do espectrofotometro ¢ composto de um sensor Light Dependent Resistor
(LDR) que possui a caracteristica de ser um componente eletronico cuja resisténcia elétrica
diminui quando incide energia luminosa., obedecendo a equagdo R = C.L'* onde L ¢ a

luminosidade em Lux, C e a sdo constantes dependentes do processo de fabricagdo e material
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utilizado. Como mencionado anteriormente o LDR tem sua resisténcia diminuida ao ser

iluminado. A energia luminosa desloca elétrons da camada de valéncia para a de conducdo
(mais longe do nucleo), aumentando o numero destes, diminuindo a resisténcia. Conforme
aumenta a intensidade de luz incidente no LDR, um nimero maior de elétrons na estrutura
tem também seu nivel de energia aumentado, devido a aquisicdo da energia entregue pelos
fotons. O resultado ¢ o aumento de elétrons livres e elétrons fracamente presos ao nucleo. A
Figura 2, a seguir mostra claramente o acoplamento do LDR no arduino de forma fisica
(ATMEGA328P-DATASHEET, 2015). Na Figura 3, a representacdo eletronica do
acoplamento do sensor (LDR, 2020).

Figura 1: LDR acoplado ao arduino. Os fios preto (-) e vermelho (+) responsaveis pela

alimentagdo, e o fio azul é responsavel pela comunicagdo, fonte: LDR, 2020.
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Figura 2: Esquema de projeto eletrénico do LDR, o0 GND é o polo negativo, a saida é o cabo

de comunicacgéo e 0 5V é o polo positivo, fonte: Proprio autor.

2 DISCUSSAO E ANALISE DOS DADOS
Transiciao da dispersao coloidal para solu¢io em funcio da temperatura

A Figura 4, demostra os dados da absorbancia do monitoramento da reagdo entre os
reagentes colocados no vaso de reacdo para a formagao da 2-fenilacetamida em funcdo do
tempo de reacdo e temperatura (Integragdo de duas grandezas no eixo X) verso a
transmitancia (Eixo Y) no comprimento de onda de 540nm (correspondente a cor verde) de
um LED dopado com fosfato de galio. O software desenvolvido, monitora e controla a

transmissdo e recepcdo de feixe de fotons monocromatico de cor verde que penetra e
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atravessa o vaso de reacdo no sentido transversal. A onda eletromagnética, tem como objetivo,

identificar o momento de transicao da dispersdo coloidal contida no vaso de reacdo em fungao
da temperatura para solu¢do. Os picos de valores acima de 650 % (valor da transmitancia
vezes 10) indicam o inicio da reagdo com os respectivos reagentes na forma de solucao e na

temperatura de 70°C. Os valores abaixo de 650 % (valor da transmitancia vezes 10), indicam

a formagdo de coloides. Na temperatura abaixo de 70°C, como consequéncia, ocorre o

equilibrio da reagao.
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Figura 3: Grafico de absorbancia em fungdo da temperatura na transicéo fisica dos
reagentes.

Balanco energético em fun¢io do rendimento da sintese da 2-fenilacetamida pelo
processo de sintese de Willgerodt

Para a producdo de 15,6g de 2-fenilacetamida a reacdo consumiu 11.74 kWh, o que
equivale a 200W em 236h, sendo em Joules 4,2x107J, ou ainda 1,0x10" Calorias. Para um
total de 236 horas de sintese seria consumido 47.2 KWh. Entretanto, o sistema de
supervisorio, controlou a temperatura, ou seja, o autoclave nao ficou ligado por 236h. De
posse dos dados fornecidos pelo sistema de supervisorio LabVIEW, é possivel descobrir a

quantidade de tempo que o autoclave ficou ligado no decorrer da sintese.

3 CONCLUSOES

A abordagem proposta, desde a construcao fisica do autoclave até o desenvolvimento
do software de supervisorio em LabVIEW para sinteses autoclavadas demonstrou ser viavel
economicamente, tendo como referéncia o baixo custo de aquisicdo dos sensores e atuadores
empregados no projeto. Outro fator relevante da constru¢cdo do reator de bancada ¢ a
capacidade de monitoramento de pressao, temperatura, tensao, corrente, acompanhamento da
forma¢do dos produtos e monitoramento energético de calor cedido para cada batelada. O

instrumento demonstrou eficiéncia, precisdo e exatiddo nos dados de acompanhamento de
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reacdes organicas em bancada laboratorial para sintese da 2-fenilacetamida e intermediarios.
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