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Laboratorio de Termometria do Inmetro

O Laboratorio de Termometria do Inmetro (Later) pertence a Divisdo de
Metrologia Térmica (Diter) e tem por principais atribui¢des:

e a guarda, a manutengdo, a conservacdo e a reproducdo dos padrdes
metrologicos nacionais de temperatura e a disseminagdo e padronizagdo
da grandeza temperatura no Pais;

e a manutencdo da rastreabilidade de seus padroes a padrdes
internacionais através de comparacdes com laboratérios nacionais de
outros paises que possuam assegurada rastreabilidade ao BIPM em seus
padrdes, como o Nist, 0 PTB e o NPL, por exemplo;

e a realizagdo da calibracdo de padrdes e instrumentos de medicdo de
terceiros;

e a realizagdo de pesquisas em termometria, visando o desenvolvimento
de técnicas de medicdo, inovadoras ou ndo, para dar suporte a industria
nacional, seja de forma direta ou através dos laboratorios credenciados

ao Inmetro.

3.1
Visao geral do Later

O Later possui instrumentagdo e padrdes para a realizagdo dos pontos fixos
da ITS-90 compreendidos entre o ponto do argdnio (-189,3442°C) e o ponto do
cobre (1084,62°C), ou seja, todos os pontos da ITS-90 exceto os pertencentes a
faixa criogénica, que serdo realizados pelo Laboratorio de Criogenia do Inmetro,
quando implantado, e a faixa de termometria de radiagdo, que sdo realizados
atualmente pelo Laboratorio de Pirometria da Divisao de Metrologia Térmica do
Inmetro.

As incertezas, com 95,45% de nivel de confianga, obtidas nas calibra¢des
primdrias de TRP de 252 realizadas no Later vao de aproximadamente +0,5 mK a
+5,5 mK na faixa que vai do ponto do argonio até o ponto do zinco. Entre o ponto
do zinco e o ponto da prata, as incertezas estdo entre 6 mK e +15 mK.

O Later possui grande parte dos seus equipamentos conectada a

computadores, com programas desenvolvidos pela propria equipe do laboratoério,
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possibilitando aquisi¢do automatica de dados, minimizando possibilidades de
erros de leitura e aumentando de forma considerdvel a quantidade de dados
obtidos em uma calibragdo ou processo. Sera feita uma abordagem desse assunto

no capitulo 5 deste trabalho.

3.2
Pontos fixos de definigao

Ponto fixo de defini¢do ¢ o padrdo primario de temperatura e corresponde ao
equilibrio entre duas ou trés fases fisicas de um material idealmente puro ao qual
um valor de temperatura é designado, sendo esse valor considerado exato por
definicao.

Os pontos fixos do Later sdo, em sua maioria, de metais (as exceg¢des sao
argdnio e 4gua) com pureza superior a 99,999% acondicionados em cadinhos de
grafite de alta pureza no interior de tubos individuais de quartzo selados, contendo
gas inerte (normalmente argonio). Esses conjuntos de tubo, cadinho e metal sao
conhecidos como células seladas de pontos fixos de temperatura e sdo construidos
de forma que na temperatura da transi¢do entre as fases fisicas solida e liquida do
metal, a pressdo interna seja proxima de 101325 Pa, na maior parte das células. A
excecao entre as células de metal ¢ a célula do mercurio, que apresenta a pressao
do ponto triplo desse metal. As células do Later sdo consideradas padroes de
referéncia de temperatura do Pais, ou seja, padrdes nacionais de temperatura.

Cada célula de ponto fixo contém um tubo que penetra no material cujas
fases fisicas estdo em equilibrio, para que um termometro seja nele inserido
objetivando a sua calibracdo. Esse tubo possui a extremidade inferior fechada,
para que ndo haja contato do termdmetro com o material interno da célula e
recebe 0 nome de pogo termométrico. A figura 1 mostra os detalhes de uma célula
de ponto fixo de temperatura de um metal de alta pureza.

As células sdo usadas normalmente em fornos verticais, que dependendo do
ponto, sdo equipados com controle por zonas (principal e auxiliares) ou com
camisa isotérmica (heat pipe), para homogeneizacdo da temperatura e redugdo de
gradientes térmicos na regido de utilizagao.

Devido a difusdo de impurezas nos metais que constituem as células, estas

apresentam maior repetitividade em processo de solidificagdo do que em processo
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de fusdo, exceto o mercurio, no qual ¢ realizado o ponto triplo, e o galio, que
apresenta melhor desempenho no processo de fusdo. Porém, dependendo do nivel
de incerteza almejado, podem ser utilizadas da mesma forma tanto a fusdo quanto
a solidificacdo do metal como o mesmo ponto fixo de temperatura [2].

Ao longo dessa pesquisa, foram colhidos dados tanto em fusdo quanto em
solidificacdo em uma célula da prata e os resultados comprovam essa diferenga de
comportamento no que se refere a repetitividade dos resultados. Esse assunto sera

abordado com mais detalhes no capitulo 6 deste trabalho.

/ Fogo termométrico
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\""'- hetal em mudancga de fase

Figura 1 — Célula selada de ponto fixo de temperatura — metal

3.3
Laboratodrios credenciados

Com a globalizagdo comercial ¢ econdmica dos mercados, a padronizacao
tornou-se fundamental para a viabilizagdo e intensificacdo do comércio
internacional, pois € crescente a demanda por produtos e servigos que atendam as
especificagdes relacionadas a saude e a seguranga da populagdo e, o ndo

atendimento aos requisitos técnicos constitui-se cada vez mais em sinonimo de
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barreira ndo tarifaria ao comércio entre paises.

No ambito de sistemas genéricos de garantia da qualidade, o padrdo
mundialmente aceito esta descrito nas normas da série ISO 9000, mas com relagdo
a laboratorios de calibracao e ensaios, o adequado é o que esta descrito na norma
ISO/IEC 17025, que em 1999 substituiu o ISO/IEC guia 25.

Uma das conseqiliéncias mais importantes do uso dos servicos de um
laboratorio que adote a ISO/IEC 17025 ¢, sem duvida, a facilidade proporcionada
para a negociacdo e o livre comércio entre signatdrios de acordos bilaterais ou
multilaterais, beneficiando empresas e usuarios que operam nesses mercados,
principalmente eliminando barreiras técnicas e reduzindo custos ao eliminar a
necessidade de duplicidade de ensaios em produtos por importadores e
exportadores.

Credenciamento ¢ o procedimento pelo qual um organismo autorizado
reconhece formalmente que um organismo ou pessoa ¢ competente para
desenvolver tarefas especificas [5]. Para um laboratorio de calibragdo/ensaios,
pode-se definir credenciamento como sendo o reconhecimento formal da sua
capacitagdo técnica para a realizagdo de ensaios ou calibragdes especificas,
respaldado por um sistema da qualidade formalmente avaliado ¢ documentado
segundo critérios internacionalmente reconhecidos e utilizados.

O credenciamento ¢ de natureza voluntaria e facultado a qualquer
laboratério envolvido com a calibragdo de padrdes, medidas materializadas e
instrumento de medicdo, em atendimento a propria demanda interna ou de
terceiros, independente ou vinculado a outra organizag¢do, publica ou privada,
nacional ou estrangeira, independentemente do seu porte, sendo concedido para
uma determinada lista de servi¢os de calibragdo e/ou ensaios. No contexto da
logica e da préatica internacional, apenas um Unico organismo de credenciamento
de laboratorios deve existir por pais. No caso do Brasil, o organismo de
credenciamento ¢ o Inmetro, que coordena a Rede Brasileira de Laboratérios de
Calibragdo e a Rede Brasileira de Laboratorios de Ensaio, formadas por
laboratdrios que sao avaliados de acordo com os requisitos da ISO/IEC 17025. O
Inmetro, por sua vez, segue as diretrizes do ISO/IEC Guia 58 para garantir o
reconhecimento e a aceitagdo internacionais dos laboratorios credenciados e a
permanéncia do Pais em blocos de cooperagdo e reconhecimento, como o por

exemplo o bloco chamado International Laboratory Accreditation Cooperation
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(ILAC) que ¢ atualmente o principal forum mundial para questdes de
credenciamento ou reconhecimento [6]. Na homepage do Inmetro podem ser
visualizados e consultados os catdlogos com as listas de servigo dos laboratdrios
de calibragdo [7] e de ensaios [8] credenciados pelo Inmetro, juntamente com as

suas melhores capacidades de medi¢do, quando esta informagao for pertinente.

34
Rastreabilidade das medicoes

Os laboratorios de calibracdo credenciados ao Inmetro, calibram seus
padrdes nos laboratérios de referéncia do Pais, que possuem os padrdes nacionais
e conseqlientemente as menores incertezas de medi¢do, com rastreabilidade a
padrdes internacionalmente aceitos. Sempre que possivel, essas calibragdes sao
executadas por método primario, que ¢ reconhecidamente o de menor incerteza
para uma dada grandeza. Em seus servigos de calibragdo, os laboratorios
credenciados partem desses valores de incerteza para os célculos das incertezas
dos seus servicos, utilizando planilhas onde sdo agrupadas as grandezas de
influéncia para esses calculos.

O Later, que ¢ um dos laboratérios de referéncia do Pais, mantém
harmonizados os seus padrdes primarios, que sdo as células de pontos fixos de
definicdo, com padrdes internacionalmente aceitos, através de comparacdes
internacionais, realizadas tanto nas suas dependéncias quanto em institutos de
outros paises que tenham tais padroes sob a sua guarda. Cada uma dessas
comparacgoes ¢ normalmente realizada entre varios paises ao mesmo tempo e as
informagdes obtidas sdo gerenciadas e analisadas por um instituto de reconhecida
competéncia técnica como o Nist, o NPL ou o PTB por exemplo, que lidera a
comparagdo. Tal instituto, ao liderar uma comparagao, recebe o nome de Piloto ¢
¢ responsavel ainda pela publicacdo a nivel internacional dos resultados obtidos
em tal comparagao.

Os resultados obtidos nesta pesquisa estdo harmonizados com padrdes
internacionais, pois as células de pontos fixos de temperatura utilizadas foram
submetidas a comparagdes internacionais € o instrumento indicador, calibrado por
um outro laboratério de referéncia, responsavel no Pais pela padronizagdo e pela

rastreabilidade da grandeza tensao elétrica.
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