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Avaliacao da estabilidade do termopar ouro/platina

O objetivo deste estudo ¢ realizar o levantamento das caracteristicas de um
termopar AuPt no que diz respeito a sua estabilidade de calibragdo e também
homogeneidade termoelétrica. Entende-se por estabilidade de calibragdo, a
repetitividade de suas respostas ao longo do seu uso e de sucessivas calibragdes.
Por outro lado, homogeneidade termoelétrica ¢ equivalente a conservag¢do das
caracteristicas dos termoelementos ao longo de todo o seu comprimento ttil. Em
outras palavras, a f.e.m. gerada pelo efeito Thomson deve ser constante ao longo
do tempo de uso do instrumento e deve ser a mesma ao longo de toda a extensao
de cada termoelemento.

Na realiza¢do deste estudo, alguns fatores foram observados para que outras
influéncias ndo fossem detectadas, levando a interpretagdes erroneas. Sao eles:

e foi utilizado apenas um instrumento de leitura (multimetro), evitando
que eventuais erros sistematicos desse instrumento pudessem alterar os
valores da analise de dispersao;

e 0 tubo metdlico de protecdo da juncdo de referéncia foi vedado com
borracha de silicone e completamente introduzido no banho de gelo,
com o objetivo de anular qualquer possibilidade de condugdo de calor
através desse tubo, do ambiente para a jun¢ao;

e apés a realizacdo de medigdo ou recozimento, o termopar AuPt foi
mantido por uma noite em recozimento a 450°C, como recomendado
[12] para alivio de tensdes mecanicas;

e Sempre que possivel foi observada a taxa maxima de variacdo de
temperatura permitida ao termopar [12]. Quando nao houve viabilidade
para a aplicacdo deste procedimento, o tempo de recozimento a 450°C
sugerido [12] foi duplicado;

e durante o recozimento no forno de zona unica com bloco metalico de
equalizagdo, o termopar AuPt foi mantido no interior de um tubo de
protecao tipo sanduiche feito de quartzo-platina-quartzo para que ndo
houvesse ataque de ions metalicos do forno aos fios do termopar. Esse
tubo possui aproximadamente 10 mm de didmetro externo e 7 mm de

diametro interno, dimensdes essas que permitem sua introdu¢do em um
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dos furos do bloco de equalizagdo e a colocagao do termopar em seu
interior. fons metédlicos alterariam a composi¢io quimica dos
termoelementos, podendo piorar a homogeneidade termoelétrica [12];

e foram utilizados patamares completos de fusdo e solidificacdo, para que
fosse detectada qualquer eventual evolucdo na f.e.m. do termopar. Esse
tipo de efeito poderia ser causado por tensdes mecanicas e, caso fosse
detectado, haveria necessidade de um recozimento extra.

O desempenho desse instrumento ¢ comparado com o de um termopar tipo

S e com o0 de um TRPAT, sendo utilizados dados desses ultimos colhidos no Later

em trabalhos semelhantes a este.

6.1
Metodologia

Foi adotado um procedimento experimental para esse estudo que tivesse
uma seqiiéncia logica de realiza¢ao de atividades, com alguns testes iniciais para
que fossem determinadas as caracteristicas do instrumento, outros testes para
analise de comportamento e, por fim, testes para comprovacdo ou ndo da
manuten¢do das caracteristicas iniciais. Desse modo, o primeiro passo
considerado foi a realizagdo de uma calibragdo pelo método dos pontos fixos,
sendo esta comparada com a calibracdo original de fabrica, realizada pelo
laboratério de metrologia da Hart Scientific, Inc. Depois disso, foi realizado um
teste de homogeneidade termoelétrica por andlise de profundidade de imersdo em
meio isotérmico e, posteriormente, a determinacdo da repetitividade do
instrumento através de sucessivas medigdes no ponto fixo de maior valor da faixa
de utilizagdo do termopar, que € o ponto da prata. Esses trés passos conduziram ao
levantamento das caracteristicas iniciais do termopar, sendo utilizados como
referéncia para a comparagao na analise final deste estudo.

Ap0s os passos iniciais, foi realizado o estudo da repetitividade em fungao
do uso do termopar AuPt em alta temperatura durante um tempo total de mais de
1500 horas. Foram realizados recozimentos a 1000°C e medigdes periddicas no
ponto da prata (961,78°C), sendo assim monitorada a resposta do instrumento de
forma dinamica, para que pudesse ser detectada qualquer possivel mudanga nas

caracteristicas do termopar, que pudesse comprometer a sua estabilidade
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termoelétrica.

Finalmente foram realizados, para comparacdo final, um novo estudo da
homogeneidade termoelétrica por andlise da profundidade de imersdo em meio
isotérmico, idéntico ao anterior ¢ uma nova calibracdo por pontos fixos de
temperatura nos mesmos pontos da calibragdo inicial. A abordagem do estudo ¢

detalhada nos itens seguintes.

6.1.1
Calibragao inicial por pontos fixos de temperatura

O primeiro passo do estudo foi determinar os coeficientes de calibragdo do
termopar AuPt 8-1006 através de uma calibracao por pontos fixos de temperatura.
Através dessa calibragdo inicial, realizada nos pontos da prata (961,78°C), do
aluminio (660,323°C), do zinco (419,527°C) e do estanho (231,928°C), foram
observados os desvios em relagdo a tabela de referéncia [18]. Termopares sdo
normalmente classificados de acordo com os seus desvios em relagdo a tabela de
referéncia, porém ndo foram atribuidos em norma [18] valores de tolerancia para
classificacdo de termopares AuPt. A tabela 4 mostra os coeficientes da fun¢ao da
calibragdo inicial do AuPt 8-1006 ¢ a tabela 5 mostra os valores ¢ os desvios para
a tabela de referéncia, ja considerando as correcdes relativas a calibracdo do
multimetro. O resultado da calibragcdo (f.e.m. nos pontos fixos, calculada pela
funcdo de calibragdo ajustada) foi comparado com a calibragdo de fabrica do
instrumento [21], realizada com incerteza de medi¢do de £20 mK (K=2) em toda a
faixa de operagao (0°C a 1000°C) pelo laboratorio de metrologia da Hart
Scientific, Inc, que possui rastreabilidade ao Nist. A tabela 6 mostra os valores

calculados e as diferencas entre essas duas calibracdes.

Tabela 4 — Coeficientes da fun¢do da calibragéo inicial

Co 0,000000000E+00
) 6,036190271E+00
C 1,936697723E-02
C3 -2,229986140E-05
(A 3,287118590E-08
Cs -4,242061930E-11
Co 4,569270380E-14
c7 -3,394302590E-17
Cg 1,429815900E-20
Co -2,516727870E-24
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Temperatura | f.e.m. medida | f.e.m. tabelada AE f.e.m. ajustada residuo
W9 nV) (1V) (%) (nV) (%)
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000

231,928 2236,223 2236,184 0,039 2236,164 -0,059

419,527 4945,755 4945,627 0,128 4945,567 -0,188

660,323 9320,031 9320,441 -0,410 9320,296 0,265

961,780 16120,276 16120,495 -0,219 16120,190 -0,086
Tabela 6 — Comparagao com calibragdo na Hart Scientific

Temperatura f.e.m. Hart f.e.m. Inmetro Diferenga | Coef. Seebeck | Diferenca
(°O) ajustada (uV) ajustada (uV) uv) (uv/e0O) (mK)
0,000 0,000 0,000 0,000 6,035 0,0

231,928 2236,123 2236,164 -0,041 12,599 -3,3
419,527 4945,534 4945,567 -0,033 16,157 -2,0
660,323 9320,328 9320,296 0,032 20,139 1,6
961,780 16120,392 16120,190 0,202 24,945 8,1

O ponto 0°C nao foi medido, mas foi inserido nos célculos como um ponto
valido, pois de acordo com as afirmagdes em 4.5 e 4.7, em temperaturas iguais nas

jungodes de medigdo e de referéncia, a f.e.m. gerada é sempre nula.

6.1.2
Teste inicial de imersao no ponto da prata

Ap6s a calibracdo inicial, houve a necessidade de se realizar o estudo inicial
da homogeneidade termoelétrica dos fios do termopar, através da analise de
profundidade de imersao em meio isotérmico. Esta analise foi realizada no pogo
termométrico da célula da prata em um patamar de solidificacdo, tendo seu inicio
na posi¢do de menor profundidade, sendo inserido em passos de 2 cm. Para efeito
de calculos, tomou-se como referéncia o fundo do pogo termométrico, atribuindo
a esse ponto o valor 0 cm. O teste foi realizado a partir de 18 cm, que ¢ o ponto de
menor profundidade, até o fundo, sendo o instrumento inserido para as posi¢des
posteriores apds a estabilizacdo da temperatura e a leitura de pelo menos 10
valores validos. O processo foi iniciado pela posigdo superior para que nao
houvesse sucessivas entradas de ar no pogo termométrico a cada vez que fosse
mudada a posi¢do do instrumento, ocasionando instabilidade térmica ou redu¢do
do tempo de duragdo do patamar de solidificacao.

Em virtude de detalhes construtivos, ndo ha viabilidade em analisar posi¢des
acima de 18 cm, pois esse € o comprimento total do cadinho de grafite da célula e

a partir desse ponto, a temperatura lida esta proxima da temperatura do forno, que
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nessa andlise foi ajustada para cerca de 1°C abaixo do valor do patamar de
solidificagdo. A figura 8 mostra o grafico da andlise da homogeneidade
termoelétrica através do teste de profundidade de imersdo no ponto de
solidificagcdo da prata, onde a resposta obtida na medigdo inicial na posi¢do 0 cm
foi utilizada como referéncia para as medigdes posteriores, estando as diferencas

expressas logo abaixo dos pontos do grafico.
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Figura 8 — Grafico da analise inicial da profundidade de imerséo

Os pontos entre 10 cm e 18 cm detectam valores de temperatura entre o
encontrado no patamar e o encontrado no forno, que nessas posi¢des exerce
influéncia direta por estar em temperatura diferente da do patamar. A variacao
mostrada entre 10 cm e 18 cm na figura 8 ndo deve ser interpretada como
caracteristica do termopar, devendo apenas ser utilizada na comparagdo com o
resultado final. Entre 0 cm e 8 cm, pode-se afirmar que a temperatura ¢ a mesma e
que os fios do termopar sdo homogéneos. O ponto 0 cm foi repetido no final do

teste para garantir que o patamar de solidificacdo ndo havia terminado.

6.1.3
Teste inicial de repetitividade no ponto da prata

Para a conclusdo do levantamento inicial das caracteristicas do termopar

AuPt 8-1006, foi realizada a analise inicial da repetitividade através de sucessivas
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medicdes no ponto fixo da prata, que € o de mais alto valor de temperatura dentre
os pontos fixos da faixa de operagdo do termopar AuPt, sendo por este motivo o
ponto fixo mais suscetivel a variagdes de f.e.m. em virtude de problemas de
estabilidade ou homogeneidade termoelétrica.

Foram realizadas 10 medi¢cdes no ponto da prata sendo 5 fusdes e 5
solidificagcdes. A média dos valores encontrados foi igual a 16120,313 puV, com
desvio padrao de 0,06 pV. A tabela 7 mostra o resultado do teste de repetitividade
inicial por sucessivas medi¢des no ponto da prata, identificando as fusdes e

solidificagdes e demonstrando os desvios para a média dos valores obtidos.

Tabela 7 — Valores lidos no teste de repetitividade inicial

Data f.e.m. lida Ponto Desvio para a | Desvio para a
uv) média (uV) | média (mK)
13/12/01 16120,294 fusdo -0,019 -0,8
14/12/01 16120,319 solidificagdo 0,006 0,2
26/12/01 16120,426 fusdo 0,113 4,5
27/12/01 16120,264 | solidificacdo -0,049 -2,0
07/01/02 16120,340 fusdo 0,027 1,1
08/01/02 16120,203 solidificagdo -0,110 -4.4
09/01/02 16120,302 fusdo -0,011 -0,4
10/01/02 16120,293 solidificacdo -0,020 -0,8
06/02/02 16120,369 fusdo 0,056 2,2
07/02/02 16120,319 | solidificacdo 0,006 0,2

Analisando estes dados pode-se concluir que a diferenga entre a média
desses valores e o valor medido no ponto da prata na calibracdo inicial foi de
0,037 uV, que corresponde a 1,5 mK e, o desvio padrao foi da ordem de 2,4 mK.

Realizando-se uma analise independente, conclui-se que a média entre os
valores das fusdes foi de 16120,346 uV, ou seja, 0,070 uV acima do valor medido
na calibracdo inicial, correspondendo esta diferenca a 2,8 mK e, o desvio padrao
desses valores foi de 2,2 mK. Para a solidificacdo, a média entre os valores
medidos foi de 16120,280 pV, estando 0,004 pV acima do valor medido
inicialmente, o que corresponde a 0,1 mK. O desvio padrao dos valores obtidos na
solidificacdo foi de 1,9 mK. Esse resultado demonstra que o patamar de
solidificag@o da prata ¢ mais repetitivo que o de fusdo, motivo pelo qual a ITS-90
aceita apenas a solidificagdo dessa substancia como um de seus pontos fixos de
defini¢do. A figura 9 mostra o grafico da andlise inicial de repetitividade no ponto

da prata, onde sdo expressos os desvios em relacdo a média.
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Figura 9 — Grafico da analise inicial da repetitividade

6.1.4
Analise da repetitividade no ponto da prata em fungao do uso

O estudo da repetitividade em fun¢do do uso foi realizado por um periodo
de aproximadamente 1500 horas. Durante esse tempo, o termopar esteve
submetido a temperaturas proximas ao limite maximo de operagao, que ¢ 1000°C,
sendo periodicamente avaliado em sua estabilidade termoelétrica através de
medic¢des no ponto fixo da prata, tanto em fusdes quanto em solidificagdes.

Apoés o teste inicial de repetitividade no ponto da prata, o termopar foi
submetido a um processo de recozimento em 1000°C por aproximadamente 200
horas, sendo entdo medido novamente no ponto da prata. Esse procedimento foi
repetido até cerca de 1500 horas.

Para efeito de calculo do numero de horas de recozimento, foi computado
todo o tempo em que o termopar esteve submetido a temperatura superior a
950°C, inclusive o tempo em que o instrumento esteve em processo de medi¢ao
no ponto da prata, uma vez que os patamares foram medidos de forma completa,
sendo o instrumento mantido por muitas horas nessa temperatura. Para o calculo
da repetitividade em fun¢do do uso, foram consideradas as medi¢des realizadas
nos testes anteriores. A tabela 8 mostra o resultado do teste de repetitividade em
funcdo do uso do termopar AuPt 8-1006. A coluna tempo corresponde aos valores

pontuais relativos a metade do intervalo de tempo da parte valida do patamar de
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fusdo ou solidificagdo, definido através da visualizacdo nos graficos das
respectivas medi¢des. No apéndice 1 podem ser vistos todos os graficos dos

patamares de fusdo e solidificacdo da prata deste estudo.

Tabela 8 — Valores lidos no teste de repetitividade em funcéo do uso

Data Tempo f.e.m. lida Ponto Desvio paraa | Desvio para a
(dd/mm/aa) | (hh:mm) (uv) média (uV) média (mK)
12/12/01 1:50 16120,276 | Solidificacdo -0,024 -1,0
13/12/01 7:55 16120,294 fusdo -0,006 -0,2
14/12/01 11:30 16120,319 | Solidificacéo 0,019 0,8
26/12/01 16:30 16120,426 fusdo 0,126 5,0
27/12/01 32:30 16120,264 | Solidificagdo -0,036 -1,5
07/01/02 38:00 16120,340 fusdo 0,040 1,6
08/01/02 57:00 16120,203 | Solidificacdo -0,097 -3,9
09/01/02 63:15 16120,302 fusdo 0,002 0,1
10/01/02 69:15 16120,293 | Solidificacéo -0,007 -0,3
06/02/02 163:00 16120,369 fusdo 0,069 2,8
07/02/02 182:15 16120,319 | Solidificagao 0,019 0,8
15/04/02 401:50 16120,212 fusdo -0,088 -3,5
16/04/02 424:40 16120,195 | Solidificacdo -0,105 -4,2
16/04/02 434:45 16120,286 fusdo -0,014 -0,6
17/04/02 447:20 16120,251 | Solidificagéo -0,049 -2,0
03/06/02 633:25 16120,451 fusdo 0,151 6,0
04/06/02 645:30 16120,337 | Solidificagdo 0,037 1,5
05/06/02 670:45 16120,289 fusdo -0,011 -0,4
06/06/02 694:30 16120,237 | Solidificacdo -0,063 -2,5
18/06/02 885:25 16120,341 fusdo 0,041 1,6
19/06/02 906:30 16120,252 | Solidificagéo -0,048 -1,9
27/06/02 1044:20 16120,369 fusdo 0,069 2,8
28/06/02 1067:15 16120,245 | Solidificagdo -0,055 -2,2
11/07/02 1245:45 16120,320 Fusdo 0,020 0,8
12/07/02 1270:15 16120,228 | Solidificacdo -0,072 -2,9
24/07/02 1471:50 16120,408 Fusdo 0,108 4,3
13/08/02 1508:05 16120,279 | Solidificacédo -0,021 -0,8

Realizando uma andlise destes dados conclui-se que a diferenca entre a
média desses valores e o valor medido no ponto da prata na calibragdo inicial foi
de 0,024 pV, que corresponde a 1,0 mK com desvio padrdo da ordem de 2,6 mK.

Analisando de forma independente, pode-se concluir que a média entre os
valores das fusdes foi de 16120,339 uV, ou seja, 0,063 pV acima do valor medido
na calibracdo inicial, correspondendo esta diferenca a 2,6 mK e, o desvio padrao
desses valores foi de 2,6 mK. Para a solidificagdo, a média entre os valores
medidos foi de 16120,264 uV, estando 0,012 pV abaixo do valor medido
inicialmente, o que corresponde a 0,5 mK e o desvio padrdo dos valores obtidos

na solidificacdo foi de 1,7 mK. Esse resultado demonstra mais uma vez que o
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patamar de solidificagdo da prata ¢ mais repetitivo que o de fusdo. A figura 10
mostra o grafico da andlise da repetitividade no ponto da prata do termopar AuPt

8-1006 em funcdo de seu uso, sendo expressos os desvios em relagdo a média.
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Figura 10 — Grafico da analise da repetitividade em fungao do uso

6.1.5
Calibracao final por pontos fixos de temperatura

Apos a conclusdo do teste de repetitividade em fun¢ao do uso do termopar
AuPt 8-1006, foi iniciada a etapa final da metodologia do estudo, através da
realizacgdo de uma nova calibragdo nos mesmos quatro pontos fixos de
temperatura utilizados na calibragdo inicial. A tabela 9 mostra os coeficientes da
funcdo da calibracdo final do AuPt 8-1006 e a tabela 10 mostra os valores
medidos, os desvios para a tabela de referéncia e os residuos de ajuste da funcao,
ja sendo consideradas as corregdes relativas a calibragdo do multimetro. O
resultado da calibracdo (f.e.m. nos pontos fixos, calculada pela funcdo de
calibracdo ajustada) foi comparado com a calibracdo inicial deste estudo. A tabela
11 mostra os valores calculados e as diferengas entre as calibracoes inicial e final.
Foi calculada a incerteza de ajuste como descrito em 5.4, sendo obtido o valor de
3,5 mK. Essa incerteza serd considerada como uma das componentes da incerteza

final de calibracdo descrita em 7.3, na planilha de incerteza proposta.
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Tabela 9 — Coeficientes da fungao da calibracéo final

Co 0,000000000E+00
) 6,034509888E+00
C 1,936884603E-02
C3 -2,229986140E-05
(A 3,287118590E-08
Cs -4,242061930E-11
Co 4,569270380E-14
c7 -3,394302590E-17
Cg 1,429815900E-20
Co -2,516727870E-24

Tabela 10 — Valores e desvios para a tabela de referéncia

Temperatura | f.e.m. medida | f.e.m. tabelada AE f.e.m. ajustada residuo
(O] (uV) (1V) (1V) (1V) (V)
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
231,928 2235,848 2236,184 -0,336 2235875 0,027
419,527 4945,149 4945,627 -0,478 4945,191 0,042
660,323 9320,072 9320,441 -0,369 9320,001 -0,071
961,780 16120,279 16120,495 -0,216 16120,303 0,024

Tabela 11 — Comparagao com calibragéo inicial

Temperatura f.e.m. final f.e.m. inicial Diferenga Coef. Seebeck | Diferenga
(O] ajustada (V) | ajustada (uV) V) (uv/e0) (mK)
0,000 0,000 0,000 0,000 6,035 0,0
231,928 2235,875 2236,164 -0,289 12,599 -22.9
419,527 4945,191 4945,567 -0,376 16,157 -23.3
660,323 9320,001 9320,296 -0,295 20,139 -14,6
961,780 16120,303 16120,190 0,113 24,945 4,5
6.1.6

Teste final de imersao no ponto da prata

O teste final de imersao no ponto da prata foi realizado para a verificagdo da
homogeneidade termoelétrica dos fios do termopar, objetivando a comparagao de
seu resultado com o obtido na analise inicial. Este teste foi feito de forma idéntica
ao realizado inicialmente, sendo efetuado durante o patamar de solidificagdo da
prata na calibracdo final. A figura 11 mostra o grafico da andlise final da
homogeneidade termoelétrica através do teste de profundidade de imersdao no
ponto de solidificacdo da prata, onde a resposta obtida na medi¢do inicial na
posi¢do 0 cm foi utilizada como referéncia para as medi¢des posteriores, estando
as diferengas expressas logo abaixo dos pontos do grafico, da mesma forma que
no gréafico do teste inicial. E importante ressaltar que entre 10 cm e 18 cm, a
temperatura medida sofre influéncia da temperatura do forno, que foi ajustada

para cerca de 1°C abaixo da temperatura do patamar de solidifica¢do da prata.
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Figura 11 — Grafico da analise final da profundidade de imersao

6.2
Analise dos resultados

Comparando-se os resultados das calibragdes (funcdes ajustadas) de fabrica,
inicial e final, foi constatado que todas as diferencas, convertidas para valores de
temperatura, nos pontos fixos utilizados sdo cobertas pela incerteza calculada
através da planilha proposta em 7.3. Isto demonstra ndo sé a boa estabilidade de
calibragdo desse tipo de instrumento, mas também a reprodutibilidade de suas
medigdes. A tabela 12 mostra o resultado da comparagdo entre os valores de f.e.m.
nos pontos fixos utilizados, calculados pelas funcdes ajustadas nessas trés

calibragdes.

Tabela 12 — Comparagéao entre as calibragbes

Temperatura f.e.m. Hart f.e.m. Inmetro f.e.m. Inmetro Maior diferenca
(°C) ajustada (uV) | ajustada inicial (uV) | ajustada final (uV) (mK)
0,000 0,000 0,000 0,000 0,0
231,928 2236,123 2236,164 2235,875 22,9
419,527 4945,534 4945,567 4945,191 23,3
660,323 9320,328 9320,296 9320,001 16,2
961,780 16120,392 16120,190 16120,303 4,5

Com relagdo a repetitividade do termopar, pode-se afirmar que ndo houve
diferencas significativas entre as analises da repetitividade inicial e da em fungao

do uso do instrumento. Em ambos os casos, a repetitividade na solidificagao
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apresentou melhor resultado que na fusao.

Analisando-se os testes de imersdo inicial e final, pode-se concluir que o
termopar manteve as suas caracteristicas no que diz respeito a homogeneidade
termoelétrica, pois na regido considerada isotérmica, ndo houve variacdes
significativas na resposta do instrumento. Na regido entre 10 cm e 18 cm, a
temperatura do forno influencia diretamente na resposta do instrumento e, pelo
fato destas temperaturas ndo terem sido iguais nos dois casos, diferencas foram
encontradas, ndo havendo porém qualquer conseqiiéncia para o estudo. A figura
12 mostra o grafico das diferencas entre o teste de imersdo final e o teste de

imersdo inicial.
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Figura 12 — Grafico das diferengas entre os testes de imerséo

6.3
Equipamentos e instrumentos utilizados

Devido ao primor deste estudo, no concernente ao nivel de exatiddo das
medi¢gdes, foi necessaria a utilizagdo de equipamentos e instrumentos que
fornecessem respostas altamente confiaveis. Os seguintes equipamentos ¢
instrumentos foram utilizados no desenvolvimento deste trabalho:

e c¢lula de ponto fixo do estanho (231,928°C) com incerteza de medicao

de £1,2 mK (K=2);
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célula de ponto fixo do zinco (419,527°C) com incerteza de medigdo de
+2,2 mK (K=2);

célula de ponto fixo do aluminio (660,323°C) com incerteza de medigdo
de £4,8 mK (K=2);

célula de ponto fixo da prata (961,78°C) com incerteza de medi¢ao de
+14 mK (K=2);

forno com camisa isotérmica (heat pipe) para realizagao dos pontos da
prata ¢ do aluminio. O gradiente térmico longitudinal na regido de
utilizagdo ¢ menor que 0,1°C;

forno com controle por trés zonas para realizagdo dos pontos do zinco e
do estanho. O gradiente térmico longitudinal na regido de utiliza¢do ¢ da
ordem de 0,1°C;

multimetro HP 3457A calibrado no Laboratério de Tensdao e Corrente
Elétrica do Inmetro [22] com incerteza de medi¢ao de +0,001% no valor
lido no ponto da prata, £0,002% no valor lido no ponto do aluminio,
0,005% no valor lido no ponto do zinco e 0,01% no valor lido no ponto
do estanho;

termopar AuPt fabricado pela Hart Scientific, modelo 5629, niimero de
série 8-1006 (objeto do estudo), calibrado inicialmente no laboratorio de
metrologia dessa empresa, com incerteza de +20 mK;

forno de zona unica com bloco metalico de equalizacdo para
recozimento em temperatura de 1000°C;

tubo tipo sanduiche de quartzo-platina-quartzo, fechado em uma
extremidade para prote¢@o contra ions metalicos durante o recozimento;
destilador de agua, moedor de gelo e freezer utilizados para preparagio
de gelo moido para o banho de gelo;

vaso térmico tipo “dewar” para conservacao do banho de gelo;

suportes de sustentagdo tipo haste-garra para fixacdo do termopar
durante o levantamento de perfil (teste de imersao);

computador equipado com placa e cabo tipo GPIB para interface com
equipamentos € um programa para aquisicdo de dados e outro para

ajustes matematicos, ambos desenvolvidos no proprio laboratorio.
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6.4
Falhas e problemas

O coeficiente de Seebeck do termopar AuPt no ponto da prata (961,78°C) ¢
de 24,945 uV/°C, ou seja, cerca de 25 nV/mK e durante o estudo foram detectadas
flutuagdes da ordem de alguns nanovolts (décimos de milikelvin). Porém o
instrumento de leitura utilizado, um multimetro de 7' digitos que possui
resolucdo suficiente para realizar essas leituras, apresenta em seu certificado de
calibracao, correcdes com arredondamento em décimo de microvolt (cada décimo
de microvolt corresponde a 4 mK no ponto da prata) e incerteza de +£0,001%, o
que corresponde a cerca de £6,5 mK no ponto da prata. No ponto do estanho, esse
problema ¢ ainda mais critico, pois pelo coeficiente de Seebeck desse ponto, cada
décimo de microvolt corresponde a cerca de 8 mK e a incerteza de calibragdo, que
¢ de £0,01%, corresponde a cerca de £18 mK.

Devido a falhas na construgdo, o termopar apresentou curto-circuito entre os
termoelementos proximo a jungdo de referéncia, sendo desmontado e tendo o
isolamento elétrico recomposto. A manipulacdo provocou rompimento do fio de
platina nessa posicao, sendo este soldado com um magarico a hidrogénio, proprio
para esta finalidade. Isso aconteceu mais de uma vez, o que provocou um leve
encurtamento do fio, suficiente para que, apds um recozimento, este ficasse
esticado, provocando o rompimento do fio de 0,2 mm da mola da jungdo de
medi¢do. O instrumento foi desmontado e, com auxilio de um pedago de cerca de
1 ¢cm de fio de platina de 0,3 mm, foi realizada a emenda da juncdo de medigdo,
também com o uso do magarico especifico. Como era esperado em virtude da lei
dos metais intermediarios (4.6), isso ndo alterou as caracteristicas do termopar.

O forno utilizado para as calibragdes no ponto fixo da prata possui um
sistema de resfriamento a dgua, de sua tampa. Este ¢ constituido de uma tubulacao
de cobre em forma de espiral colada a parte interna da tampa, por onde circula
agua corrente durante todo o tempo de uso do forno. Essa tubulagdo rompeu-se,
fazendo com que houvesse vazamento de 4dgua para o interior do forno,
inutilizando-o. Na hipotese de se tratar de um problema pontual, o tubo de cobre
foi recuperado e o forno posto novamente em operagdo. Porém o problema tornou
a ocorrer, dessa vez com maior intensidade, provocando a perda da resisténcia de

aquecimento, que foi posteriormente substituida, em nova manuten¢ao corretiva.
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