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INSTRUMENTACAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LIQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORGAO DE RAIOS-X DISPERSIVO (DXAS) E NAO
DiSPERSIVO (XAS)

Campo da Invencio

001 A presente invengao diz respeito a um sistema de instrumentagéo,
composto por reator, suporte e dosador, para dosagem de reagentes liquidos,
usada para experimentos de espectroscopia de absorgéo de raios-X Dispersivo
(DXAS) e nao dispersivo (XAS), in situ e ex situ. O equipamento possibilita
estudos de monitoramento de cinéticas de reacdes quimicas em solugao,
como, por exemplo, durante a sintese de nanomateriais. Também permite o
controle da intensidade do sinal de absorcdo, atraves da variagdo da
espessura do liquido amostrado no interior do reator. Este reator permite a
visualizagdo de mudangas que possam vir a ocorrer com a solugédo, pois o
mesmo é feito de borossilicato (vidro). O conjunto reator-suporte é alinhado de
forma simples e rapida com o feixe de raios-X proveniente de fontes de luz
sincrotron. O sistema de dosagem possibilita o controle remoto da mistura de
reagentes inseridos no reator.

Antecedentes da Invencéao

002 Uma das principais dificuldades da Fisica Experimental & a execugéo de
experimentos sofisticados, principalmente em razdo da indisponibilidade de
instrumentacdo adequada para os estudos que se deseja realizar.
Particularmente para investigagbes que envolvam o uso da técnica de
espectroscopia de absorgdo de raios-X (XAS ou DXAS), a instrumentacéo para
o desenvolvimento de experimentos in sifu em liquidos tem sido um fator
limitante, uma vez que a maioria dos sistemas existentes é desenvolvida para
amostras soélidas. Os poucos equipamentos existentes para analise de
amostras liquidas possuem uma tecnologia que limitam a qualidade do
alinhamento em relacdo ao feixe de raios-X, ndo permitem a dosagem
controlada de reagentes remotamente, geram vazamentos, ndo permitem a
visualizagdo do liquido dentro do reator. Além disso, tais sistemas utilizam

pecas e componentes caros, € nao permitem o controle da intensidade da
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absorgdo. O presente invento instrumentacdo para dosagem de reagentes
liquidos permite: (i) uma rapida instalacao na linha de luz, (ii) o alinhamento
com o feixe de raios-X de forma precisa, (iii) a visualizagdo do liquido no
interior do reator, (iv) que se utilize pecas de facil reposigao e baixo custo, (v) a
dosagem de reagentes com velocidade controlavel acionado remotamente, (vi)
o controle da intensidade da borda de absorcao, através dos émbolos moéveis,
que definem o tamanho do caminho percorrido no interior da amostra pelo feixe
de raios-X transmitido e, consequentemente a intensidade da absorcao.

003 O equipamento desenvolvido proporciona melhor e mais bem sucedidos
experimentos, especificamente em espectroscopia de absorcdo de raios-X
(XAS) em liquidos, uma técnica de grande importancia na investigacdo de
propriedades eletrénicas, estruturais e magnéticas de materiais avang¢ados.
Atualmente muitos sdo os trabalhos que envolvem a caracterizagdo de
materiais por XAS, no entanto, poucos sdo os estudos utilizando amostras
liquidas, e menos ainda os estudos que acompanham por XAS a evolugdo de
reagdes em liquidos, devido a falta de instrumentagéo adequada para este fim.
Dessa forma, a disponibilidade de um equipamento que permita medidas de
maior qualidade e em liquido, inclusive durante reagdes de formacédo ou
modificagdo de materiais & de grande valor tanto para a pesquisa académica
como industrial. Esta instrumentagdo pode ser usada para investigagbes que
envolvam, por exemplo, a formagéo de nanomateriais, cuja aplica¢éo industrial
tem crescido vertiginosamente nos ultimos anos. Com isso, podem ser obtidos
resultados mais satisfatérios e sem que sejam perdidas informagoes durante
uma reagao que necessite de resolucao temporal.

004 No ambito patentario foram encontrados alguns documentos que tratam
de dispositivos de medicdo de dosagem e absor¢do de radiagéo e que sao
descritos a seguir:

005 Patente JP2013054020, 21/03/2013, “Radiation absorption
measuring apparatus”. Esse invento trata de um dispositivo que mede a
quantidade de absor¢do de radiacdo na clinica dentaria usando elétrons
desemparelhados.
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006 Patente EP2568510, 13/03/2013, Capacitive sensor device for
measuring radiation. Este invento trata de um sensor capacitivo para medidas
de radiagdo. A capacitancia entre uma regidao do sensor e a placa superior é
dependente da radiagao incidente na regido do sensor e difere do presente
invento, pois nao utiliza nenhum tipo de dosador que possa ser acionado
remotamente, nao proporciona o controle da espessura do liquido amostrado e
nao proporciona um alinhamento rapido e facil com o feixe de raios-X
provenientes de radiacao sincrotron.

007 Patente EP2560025, 20/02/2013, Apparatus and method for
distinguishing energy bands of photons in multienergy radiation. Este
invento é constituido por um aparelho com a fungao de distinguir a banda de
energia dos fétons de radiagdo multi-energética que incidem em um sensor e
difere da presente invengdo que se refere a um conjunto de instrumentagéo
para a realizagao de experimentos de absorgao de raios-X in situ e ex situ.

008 Patente KR101203676, 21/11/2012, Dose Measurement Apparatus
using Scintillator Screen. Esta patente descreve um dispositivo para medidas
de dosagem de radiacédo utilizando uma tela fluorescente distribuida em um
corpo na qual a radiagao eletromagnética incide e difere da presente invengéo
que se refere a um conjunto de instrumentagdo para a realizagdo de
experimentos de absor¢éao de raios-X in situ e ex sifu.

009 Patente US20130022169, 24/01/2013, Radiation detecting device.
Refere-se a um equipamento para deteccdo de radiagdo, incluindo um
cintilador e um arranjo de fotosensores para a recepgéo de luz. Diferente da
presente invencdo que descreve um conjunto de instrumentagao para a
realizagao de experimentos de absorgéo de raios-X in situ e ex situ.

0010 Patente JP2013213711, 17/10/2013, Diagnostic method of radiation
monitoring system and its proofreading condition. Trata de uma medida
para minimizar a radiagdo emitida por reatores nucleares, deixando de acordo
com padrées normais de emissdo de radiagdo nuclear e difere da presente
invengdo que trata de um conjunto de instrumentagédo para a realizagdo de

experimentos de absor¢ao de raios-X in situ e ex situ.
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0011 Patente US20130264461, 10/10/2013, Radiation detecting apparatus.
A invengao trata de um aparelho para detec¢do de radiagdo, incluindo um
circuito elétrico. O detector de radiagdo e o circuito elétrico sdo formados como
uma unidade integrada. Diferente do invento proposto que descreve um
conjunto de instrumentagao para a realizagao de experimentos de absorgao de
raios-X in situ e ex situ.

0012 Patente KR20130040473, 24/04/2013, Apparatus and method of
detecting radioactivity using dieletric resonator. Descreve um dispositivo
para medir radioatividade usando um ressonador dielétrico, constituido por
pegas de baixo custo, oferecendo medidas sem perda de energia diferente da
presente invencdo que propde um conjunto de instrumentacdo para a
realizacao de experimentos de absor¢ao de raios-X in situ e ex sifu.

0013 Patente  US20130136233, 03/05/2013, radiation detector,
radiographic imaging device, and radiographic imaging system. Essa
invengado proporciona um detector de radiagdo com dispositivo para coleta de
imagens radiograficas, que permite detectar a radiagao irradiada mantendo a
qualidade das radiografias e difere do presente invento que utiliza um tipo de
dosador que possa ser acionado remotamente, proporciona o controle da
espessura do liquido amostrado e realiza um alinhamento rapido e facil com o
feixe de raios-X provenientes de radiagao sincrotron.

0014 Patente WO201347825, 04/04/2013, Radiation detecting apparatus.
Trata-se de um detector de radiagdo que detecta através de um grupo de
elementos, disposto sobre um substrato de suporte e difere da presente
invengdo que trata de um conjunto de instrumentagédo para a realizacdo de
experimentos de absorcao de raios-X in situ e ex situ.

0015 As tecnologias descritas nas patentes acima nao se aplicam ao tipo de
instrumentagéo reivindicada na presente invengéo.

0016 Patente PI10400677-1 A, 25/02/2004, Célula eletroquimica para
estudos de Raios-X in situ. E a patente que mais se aproxima da presente
invengéo, mas que também nao se trata dessa instrumentacdo e sim trata de

uma celula eletroquimica para estudos de Raios-X in situ, a qual possibilita
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obter informacgdes sobre o comportamento de alguns materiais como baterias
de litio, durante a aplicacdo de um potencial. Esse documento diferentemente
da invengao proposta, ndo utiliza nenhum tipo de dosador que possa ser
acionado remotamente, ndo proporciona o controle da espessura do liquido
amostrado e nao proporciona um alinhamento rapido e facil com o feixe de
raios-X provenientes de radiagao sincrotron.

Sumario da Invencdo

0017 A invengao prové um conjunto de instrumentacéo para a realizagdo de
experimentos de absorgao de raios-X in situ e ex situ, no modo dispersivo ou
convencional. O equipamento possibilita 0 controle da intensidade do sinal da
borda de absorgéo, o alinhamento com o feixe de raios-X de forma rapida e
precisa e a dosagem de reagentes de forma remota (operador fica ao abrigo
dos Raios-X, prejudiciais a saude).
0018 Em uma realizacao preferencial o presente invento € composto por trés
partes, conforme mostra a figura 1:

a) reator

b) suporte

¢) dosador
0019 Dentre as vantagens se destaca o sistema de acionamento remoto, que
torna possivel acompanhar as mudangas em torno da borda de absor¢céo que
se esta trabalhando e ao inserir algum tipo de reagente na sintese, também ¢é
possivel a visualizagdo e filmagem do que esta ocorrendo com a sintese. O
sistema permite o aumento da intensidade da borda de absor¢do, apenas
regulando os émbolos do reator e a troca de reator para o inicio imediato de
outra reacgao é facil e rapida.

Descricao das Fiquras

0020 A figura 1 apresenta as 3 (irés) partes da instrumentacdo de forma
explodida, a saber:

1) Reator

2)  Suporte para fixagéo e alinhamento

3) Dosador
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0021 A figura 2 apresenta o reator composto pelas seguintes partes:
1) tampa de Teflon® com didmetro maior medindo 33 mm, e furo
superior medindo 10 mm;
2) corpo do reator em material borossilicato;
3) émbolo em material Teflon®, com diametro interno de 15 mm, e
comprimento total de 27 mm;
4)  vidro interno ao émbolo com didmetro externo de 14,70 mm, com
diametro interno de 8,20 mm e comprimento de 34 mm;
5) tampa do vidro interno ao émbolo, com diametro externo de 15,80
mm, um furo central de 4 mm de didmetro, e comprimento da tampa de
9,560 mm,;
6)  O-rings de Viton® usado para vedago;
7)  um O-ring de Viton® com espessura de 2 mm.

0022 A figura 3 mostra o Suporte de fixagdo composto por:
1)  dispositivo metalico cilindrico destinado a fixagao do reator ao
suporte;
2) placa em ago inox com dimensdes de 220 x 220 mm x 1,50 mm,
para fixar o conjunto de instrumentacéo;
3) porca utlizada para prender o conjunto reator-placa,
confeccionado em aco inox.

0023 A figura 4 mostra o dosador com as suas partes abaixo descritas:
1)  motor de passo, com passo 3 mm, ligada em eletrdnica
especifica, com 40 mm x 30 mm no formato retangular;
2) conjunto de polias confeccionada em Teflon®, podendo ser
confeccionada em metal, passo 3 mm, totalizando 3 polias envolvidas
por uma correia sincronizada;
3) contra porca para prender as polias, com dimensdes de 10 mm
de didmetro interno e 16 mm de diametro externo;
4) conjunto de fusos esféricos, para movimentar simetricamente a
prensa de metal, com passo de rosca 3 mm, medindo 250 mm de

comprimento, diametro de 10 mm;



712

5) parte superior da armagdo que constitui o dosador, com
dimensoées de 180 mm x 120 mm x 10 mm;
6) prensa de metal (aluminio), com dimensdes 160 mm x 100 mm x
20 mm, com a fungdo de empurrar o conjunto de seringas a fim de
dosar os reagentes no reator;
7) hastes laterais medindo 200 mm de comprimento e didmetro de
10 mm, confeccionadas em ago inox, para sustentar a armagao do
dosador
8) conjunto que abriga as seringas, usadas para dosar os reagentes,
€ uma caixa retangular com dimensées 100 mm x 90 mm x 8 mm, com
entrada para trés seringas de 10 ml cada;
9) parte inferior da armagdo que constitui o dosador, com as
mesmas dimensdes de 180 mm x 120 mm x 10 mm, com um furo no
formato de semicirculo, com didmetro de 45 mm, para encaixe da
"Parte 1" do item "2";
10) seringas de até 10 ml cada, totalizando trés no maximo para a
dosagem de regentes;
11) eletrbnica montada especificamente para o dosador, o qual
permite o movimento do motor nos dois sentidos (horario e anti-
horario);

Descricao Detalhada da Invencao

0024 A presente invencao aqui apresentada permite a insercao de reagentes
na forma liquida longe do experimento, sem a necessidade de se expor aos
raios-X (remotamente), uma vez que é proibida a entrada na cabana
experimental apés acionamento do feixe de raios-X. Com isso, é possivel
acompanhar as mudangas que ocorrem desde o primeiro contato dos
reagentes com o liquido dentro do reator, com ou sem resolugéo temporal. A
instrumentacdo também possibilita o controle da espessura da borda de
absor¢céo sem a necessidade de colocar ou retirar material de dentro do reator

para que alcance a intensidade de absorcdo adequada para medidas de
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absorcao de raios-X. Pelo uso do conjunto suporte, também permite um rapido
e facil alinhamento do feixe de raios-X no liquido existente no interior do reator.
0025 A figura 1 mostra o conjunto de instrumentagdo completo com as trés
partes de forma explodida, a saber:

a) Reator

b)  Suporte

¢) Dosador
0026 O dispositivo de instrumentagdo permite a realizacdo de experimentos
de absorcao de raios-X in situ e ex situ, no modo dispersivo ou convencional. O
equipamento possibilita o controle da intensidade do sinal da borda de
absorcao, o alinhamento com o feixe de raios-X de forma rapida e precisa e a
dosagem de reagentes de forma remota (operador fica ao abrigo dos Raios-X,
prejudiciais a saude).
1. Reator: o reator é fabricado em borossilicato (vidro), que permite a
visualizacdo do liquido em seu interior, e possui dois émbolos moveis,
fabricados em Teflon®, ou ainda confeccionados em nylon ou polietileno. O
volume do reator € de 30 ml, podendo ser fabricado em volumes maiores ou
menores, desde que o nivel do liquido analisado cubra completamente os
émbolos, a fim de permitir a analise. O reator pode ser aquecido até 150° C e
permite a insercdo de uma barra magnética para agitacao da solugédo. Para
evitar vazamentos dos liquidos a serem analisados, é usado junto a cada um
dos émbolos um conjunto de trés anéis de vedacao (“O-rings”) e uma janela de
Kapton®, material transparente aos raios-X e que podem ser utilizados outros
materiais transparentes aos raios-x, tal como quartzo e mica. O reator também
conta com uma tampa com um furo central roscada na abertura superior, a fim
de possibilitar a entrada de liquidos (reagentes). A tampa é roscada ao reator e
acoplada ao suporte, para que ambos fiqguem presos na mesa da linha de luz
sincrotron. A figura 2 mostra o reator em detalhes e as dimensdes de suas
partes com mais detalhes, de acordo com a numeragao.

0027 O Reator (figura 2) contem as seguintes partes e dimensdes:
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1) tampa de Teflon® que também pode ser confeccionada em
polietileno ou nylon, com didametro maior medindo 33 mm, e furo
superior medindo 10 mm, sendo o mesmo destinado a passagem de
reagentes para dentro do reator;
2) reator construido em borossilicato (vidro), com rosca para prender a
tampa de Teflon® (1), com didmetro de entrada para liquidos de 14,70
mm, didmetro do corpo do reator de 35 mm, didmetro para entrada de
émbolos 15,10 mm e externo 17,50 mm, distancia entre um brago e
outro de 58 mm, e volume equivalente a 30 ml (podendo ser maior ou
menor, desde que respeite o nivel da tampa de Teflon®);
3) émbolo confeccionado em material Teflon®, com diametro interno de
15 mm, e comprimento total de 27 mm. Contém 3 entradas para O-
rings, € um ressalto de 2 mm, ao qual serve para manusear o émbolo;
4) vidro interno ao émbolo com diametro externo de 14,70 mm, com
diametro interno de 8,20 mm e comprimento de 34 mm, para abranger
100 % do feixe de raios-X incidente no liquido dentro do reator. Possui
uma rosca na sua ponta, o qual encaixa uma tampa com didmetro
interno de 11 mm;
5) tampa do vidro interno ao émbolo, com didametro externo de 15,80
mm, um furo central de 4 mm de didmetro, e comprimento da tampa de
9,50 mm, no qual o mesmo é roscado contra o vidro do émbolo
prendendo um pedaco de Kapton® para evitar vazamentos e permitir a
passagem total do feixe de raios-X sem que este seja atenuado;
6) O-rings de Viton® ou silicone, este conjunto de 2 O-rings impede o
vazamento de liquidos para fora do reator,
7) Um O-ring de Viton® ou silicone com espessura de 2 mm, usado
para evitar o choque do émbolo com o brago de vidro do reator,
evitando assim a quebra do reator.
2. Suporte para fixacao e alinhamento: O suporte &€ confeccionado em ago
inox, porém podem ser utilizados outros materiais metalicos ou plasticos, desde

que sejam rigidos o suficiente e tem a fungéo de fixar o reator e alinha-lo ao
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feixe de raios-X proveniente de fontes de luz sincrotron. O suporte possui uma
placa, com um furo em cada um dos quatro cantos, que servem para a fixacéo
do sistema na mesa experimental por meio de parafusos lineares. No centro da
chapa metalica ha um elemento metdlico cilindrico destinado a fixagdo do
reator ao suporte. Este dispositivo possui trés parafusos em sua lateral, sendo
estes ajustaveis, com objetivo de prender adequadamente a tampa do reator.
O dispositivo cilindrico é preso na chapa através de uma porca, a qual permite
o giro em angulo até 360°, o que permite a otimizacdo do alinhamento do
reator. O centro do suporte e a tampa do reator possuem furos concéntricos,
para que as solu¢cbes (reagentes dissolvidos) possam ser inseridas no reator.
Esta parte do equipamento pode ser mais bem visualizada junto de suas partes
na figura 3.
0028 O Suporte para fixacao e alinhamento (figura 3), contém os seguintes
itens e dimensdes:
1) suporte confeccionado em ago inox (também podendo ser utilizado
outros materiais metalicos ou plasticos), este possui um furo central
superior com didametro de 8,70 mm, o qual serve para a passagem de
reagentes, um didmetro inferior com 44,30 mm, com a finalidade de
prender a tampa (parte 1 "Reator"), no suporte;
2) placa metalica confeccionada em ago inox, possui 4 furos em cada
uma das laterais, de 10,60 mm, um furo central o qual € prendido o
suporte com diametro de 41 mm, as dimensdes da placa séo de 220 x
220 mm x 1,50 mm, tais dimensdes podem ser modificadas de acordo
com a mesa experimental disponivel na linha de luz sincrotron;
3) porca utilizada para prender o conjunto reator-placa, confeccionado
em aco inox, com didmetro interno de 40 mm e didmetro externo de 52
mm, e espessura de 7,40 mm.
3. Dosador: Esta parte da instrumentagcédo possui os seguintes componentes:
fusos esfeéricos, rolamentos, polias sincronizadas, correia sincronizada, motor
de passo, prensa de metal (aluminio, latdo, a¢o) ou nylon, e uma eletrbnica,

que permite a variacdo de velocidade da dosagem e o controle de forma
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remota ao experimento. Neste sistema é possivel acoplar até trés seringas de
até 10 mi cada, e controlar a vazao partindo de 0,06 ml/s até 0,48 ml/s (valores
obtidos com seringas de 5 ml). Pequenas modificagbes mecanicas permitiriam
variar o niumero de seringas, bem como seus volumes (capacidades). A
escolha da quantidade de seringas e do volume de cada uma delas, aliado ao
ajuste da velocidade de dosagem, permite que o sistema experimental aqui
apresentado (reator, suporte e dosador) seja aplicavel a uma vasta gama de
reagbes com liquidos. Esta parte e seus componentes estdo mostrados na
figura 4.
0029 O Dosador (figura 4) contem os seguintes itens e dimensdes:
1)  motor de passo, com passo 3 mm, ligada em eletrénica especifica
(detalhes em anexo), com 40 mm x 30 mm no formato retangular,
acoplado a ele existe uma das 3 polias com passo 3 mm, o qual serve
de forga motriz, movendo as duas outras polias, através de uma correia
sincronizada de passo 3 mm;
2) conjunto de polias confeccionada em Teflon® podendo ser em
confeccionada em metal, passo 3 mm, totalizando 3 polias envolvidas
por uma correia sincronizada, duas das trés polias sdo acopladas a
fusos esféricos de passo 3 mm com o objetivo de promover o
movimento da prensa metalica;
3) contra porca que tem a finalidade de prender as polias, com a
finalidade de nao deixa-las soltas, suas dimensdes séo de 10 mm de
diametro interno e 16 mm de didmetro externo do tipo sextavado;
4) conjunto de fusos esféricos, com objetivo de movimentar
simetricamente a prensa de metal, com passo de rosca 3 mm, medindo
250 mm de comprimento, didmetro de 10 mm;
5) parte superior da armacdo que constitui o dosador, com
dimensoes de 180 mm x 120 mm x 10 mm;
6) prensa de metal (aluminio), com dimensdes 160 mm x 100 mm x
20 mm, com a funcdo de empurrar o conjunto de seringas a fim de

dosar os reagentes no reator;
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7) hastes laterais num total de quatro hastes medindo 200 mm de
comprimento e didametro de 10 mm, confeccionada em acgo inox, tem o
objetivo de sustentar a armacao do dosador;

8) conjunto que abriga as seringas, usadas para dosar os reagentes,
€ uma caixa retangular com dimensdes 100 mm x 90 mm x 8 mm, com
entrada para trés seringas de 10 ml cada;

9) parte inferior da armagado que constitui o dosador, com as
mesmas dimensfes apresentadas na "Parte 5", com um furo no
formato de semicirculo, com didmetro de 45 mm, para encaixe da
"Parte 1" do item "2";

10) seringas de até 10 ml cada, totalizando trés no maximo para a
dosagem de regentes;

11) eletrbnica montada especificamente para o dosador, o qual
permite 0 movimento do motor nos dois sentidos (horario e anti-
horario), com variacao de velocidade de rotagado do motor de acordo
com esquema elétrico em anexo.
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Reivindicagoes

1. INSTRUMENTACAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LiQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO DE RAIOS-X DisperRsivO (DXAS) E NAo
DiSPERSIVO (XAS), Caracterizado por compreender:
a) Reator
b) Suporte
c¢) Dosador
2. INSTRUMENTAGCAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LIQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO DE RAIos-X Dispersivo (DXAS) E NAo
DisPERSIVO (XAS) DE ACORDO COM O ITEM a) DA REIVINDICAGAO 1, Caracterizado
pelo reator, como visto na Figura 1:
i) ser fabricado em borossilicato;
i) possuir dois émbolos méveis, fabricados em Teﬂon®;
iii) ter volume de 30 ml, podendo ser fabricado em volumes maiores
ou menores, desde que o nivel do liquido analisado cubra
completamente os émbolos, a fim de permitir a analise;
iv) poder ser aquecido até 150 °C e permitir a inser¢éo de uma barra
magnética para agitacédo da solugao;
v) para evitar vazamentos dos liquidos a serem analisados, é usado
junto a cada um dos émbolos um conjunto de trés anéis de vedagao
(“O-rings”) e uma janela de Kapton®, ou outro material transparente
aos raios-X, tal como quartzo e mica;
vi) ter uma tampa com um furo central roscada na abertura superior, a
fim de possibilitar a entrada de liquidos (reagentes),
vii) A tampa é roscada ao reator e acoplada ao suporte, para que
ambos fiquem presos na mesa da linha de luz sincrotron.
3. INSTRUMENTAGAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LiQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO DE RAIOsS-X DispeERsivO (DXAS) E NAo
DisPERSIVO (XAS) DE ACORDO COM A REIVINDICAGAO 2, Caracterizado pelo reator,
como visto na Figura 2 conter as seguintes partes e dimensbes:
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i) tampa de Teflon® com diametro maior medindo 33 mm, e furo
superior medindo 10 mm, sendo 0 mesmo destinado a passagem de
reagentes para dentro do reator;
ii) reator construido em borossilicato, com rosca para prender a
tampa de Teflon®, com didmetro de entrada para liquidos de 14,70
mm, didmetro do corpo do reator de 35 mm, diametro para entrada de
émbolos 15,10 mm e externo 17,50 mm, distancia entre um braco e
outro de 58 mm, e volume equivalente a 30 ml (podendo ser maior ou
menor, desde que respeite o nivel da tampa de Teflon®);
iii) @émbolo confeccionado em material Teflon®, com diametro interno
de 15 mm, e comprimento total de 27 mm; contém 3 entradas para O-
rings, e um ressalto de 2 mm, ao qual serve para manusear o émbolo;
iv) vidro interno ao émbolo com didmetro externo de 14,70 mm, com
didmetro interno de 8,20 mm e comprimento de 34 mm, para
abranger 100% do feixe de raios-X incidente no liquido dentro do
reator; possui uma rosca na sua ponta, o qual encaixa uma tampa
com didmetro interno de 11 mm;
v) tampa do vidro interno ao émbolo, com didmetro externo de 15,80
mm, um furo central de 4 mm de didmetro, e comprimento da tampa
de 9,50 mm, no qual o0 mesmo é roscado contra o vidro do é&mbolo
prendendo um pedaco de Kapton® para evitar vazamentos e permitir
a passagem total do feixe de raios-X sem que este seja atenuado;
vi) O-rings de Viton® usado para vedacao, este conjunto de 2 O-rings
impede o vazamento de liquidos para fora do reator;
vii) um O-ring de Viton® com espessura de 2 mm, usado para evitar o
choque do émbolo com o brago de vidro do reator, evitando assim a
quebra do reator.
4. INSTRUMENTAGAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LiQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORGCAO DE RAIos-X DISPERSIVO (DXAS) E NAo
DISPERSIVO (XAS) DE ACORDO COM O ITEM b) DA REIVINDICAGAO 1, Caracterizado

pelo suporte para fixagdo e alinhamento, como visto na Figura 3:
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[) ser confeccionado em ago inox (também podendo ser utilizados
outros materiais metalicos ou plasticos, desde que sejam rigidos o
suficiente);
[I) possuir uma placa, com um furo em cada um dos quatro cantos,
que servem para a fixacdo do sistema na mesa experimental por
meio de parafusos lineares;
lll) no centro da chapa metdlica possuir um elemento metalico
cilindrico destinado a fixagéo do reator ao suporte;
IV) o respectivo dispositivo possuir trés parafusos em sua lateral,
sendo estes ajustaveis, com objetivo de prender adequadamente a
tampa do reator;
V) o dispositivo cilindrico é preso na chapa através de uma porca, a
qual permite o giro em angulo até 360°, o que permite a otimizagao
do alinhamento do reator;
VI) O centro do suporte e a tampa do reator possuem furos
concéntricos, para que as solugdes (reagentes dissolvidos) possam
ser inseridas no reator.
5. INSTRUMENTAGAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LiQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO DE RAI0s-X DisPersivO (DXAS) E NAO
DISPERSIVO (XAS) DE ACORDO COM A REIVINDICAGAO 4, Caracterizado pelo
suporte para fixagédo e alinhamento, como visto na Figura 3 conter os seguintes
itens e dimensodes:
I) suporte confeccionado em aco inox (também podendo ser
utilizado outros materiais metalicos ou plasticos), este possui um furo
central superior com didmetro de 8,70 mm, o qual serve para a
passagem de reagentes, um diametro inferior com 44,30 mm, com a
finalidade de prender a tampa (parte 1 "Reator"), no suporte;
II) placa metalica confeccionada em acgo inox, possui 4 furos em
cada uma das laterais, de 10,60 mm, um furo central o qual é
prendido o suporte com diametro de 41 mm, as dimensdes da placa

sdo de 220 x 220 mm x 1,50 mm, tais dimensbes podem ser
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modificadas de acordo com a mesa experimental disponivel na linha

de luz sincrotron;

Ill) porca utilizada para prender o conjunto reator-placa,

confeccionado em ago inox, com didmetro interno de 40 mm e

didametro externo de 52 mm, e espessura de 7,40 mm.
6. INSTRUMENTAGAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LIQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORGAO DE RAI0S-X DisPERSIVO (DXAS) E NAO
DISPERSIVO (XAS) DE ACORDO COM O ITEM C) DA REIVINDICAGAO 1, Caracterizado
pelo suporte para fixagéo e alinhamento, como visto na Figura 4 compreender:
fusos esféricos, rolamentos, polias sincronizadas, correia sincronizada, motor
de passo, prensa de metal (aluminio), e uma eletrénica, que permite a variagéo
de velocidade da dosagem e o controle de forma remota ao experimento.
7. INSTRUMENTAGAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LiQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORGAO DE RAI0s-X DispERSIVO (DXAS) E NAO
DISPERSIVO (XAS) DE ACORDO COM A REIVINDICAGAO 6, CARACTERIZADO POR Neste
sistema ser possivel acoplar até trés seringas de até 10 ml cada, e controlar a
vazao partindo de 0,06 ml/s até 0,48 ml/s; pequenas modificacées mecanicas
permitiriam variar o numero de seringas, bem como seus volumes
(capacidades).
8. INSTRUMENTAGAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LIQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO DE RAI0S-X DisPersivO (DXAS) E NAo
DISPERSIVO (XAS) DE ACORDO COM A REIVINDICAGCAO 7, CARACTERIZADO PELO
Dosador, como visto na figura 4, conter os seguintes itens e dimensoes:

I) motor de passo, com passo 3 mm, ligada em eletronica

especifica, com 40 mm x 30 mm no formato retangular, acoplado a

ele existe uma das 3 polias com passo 3 mm, o qual serve de forca

motriz, movendo as duas outras polias, através de uma correia

sincronizada de passo 3 mm;

I) conjunto de polias confeccionada em Teflon®, podendo ser em

confeccionada em metal, passo 3 mm, totalizando 3 polias envolvidas

por uma correia sincronizada, duas das trés polias sao acopladas a
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fusos esféricos de passo 3 mm com o objetivo de promover o
movimento da prensa metalica;

[Il) contra porca que tem a finalidade de prender as polias, com a
finalidade de nao deixa-las soltas, suas dimensbes s&o de 10 mm de
didmetro interno e 16 mm de diametro externo do tipo sextavado;

IV) conjunto de fusos esféricos, com objetivo de movimentar
simetricamente a prensa de metal, com passo de rosca 3 mm,
medindo 250 mm de comprimento, didmetro de 10 mm;

V) parte superior da armagdo que constitui o dosador, com
dimensdées de 180 mm x 120 mm x 10 mm;

VI) prensa de metal (aluminio, latdo, ago) ou nylon, com dimensées
160 mm x 100 mm x 20 mm, com a fungdo de empurrar o conjunto de
seringas a fim de dosar os reagentes no reator;

VIil) hastes laterais num total de quatro hastes medindo 200 mm de
comprimento e diametro de 10 mm, confeccionada em ago inox, tem
o objetivo de sustentar a armacgéo do dosador;

VIll) conjunto que abriga as seringas, usadas para dosar os
reagentes, € uma caixa retangular com dimensdes 100 mm x 90 mm
x 8 mm, com entrada para trés seringas de 10 ml cada;

IX) parte inferior da armacgéo que constitui o dosador, com um furo no
formato de semicirculo, com didametro de 45 mm;

X) seringas de até 10 ml cada, totalizando trés no maximo para a
dosagem de regentes;

Xl) eletrébnica montada especificamente para o dosador, o qual
permite 0 movimento do motor nos dois sentidos (horario e anti-
horario), com variagdo de velocidade de rotagdo do motor de acordo

com esquema elétrico em anexo.
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Resumo
INSTRUMENTAGAO PARA DOSAGEM DE REAGENTES LIQUIDOS EM EXPERIMENTOS DE
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO DE RAI0S-X DISPERSIVO (DXAS) E NAO
DISPERSIVO (XAS)

A presente invengao diz respeito a um sistema de instrumentacéo, composto
por reator, suporte e dosador, para dosagem de reagentes liquidos, usada para
experimentos de espectroscopia de absorgdo de raios-X Dispersivo (DXAS) e
nao dispersivo (XAS), in situ e ex situ. O equipamento possibilita estudos de
monitoramento de cinéticas de reag¢des quimicas em solu¢do, como, por
exemplo, durante a sintese de nanomateriais. Também permite o controle da
intensidade do sinal de absorgéo, através da variagdo da espessura do liquido
amostrado no interior do reator. Este reator permite a visualizagéo de
mudangas que possam vir a ocorrer com a solugéo, pois 0 mesmo é feito de
borossilicato (vidro). O conjunto reator-suporte € alinhado de forma simples e
rapida com o feixe de raios-X proveniente de fontes de luz sincrotron. O
sistema de dosagem possibilita o controle remoto da mistura de reagentes
inseridos no reator.
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