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Resultados

Os resultados encontrados demonstram que o termopar AuPt construido
como mencionado em 5.1 ¢ um instrumento de boa repetitividade e boa
homogeneidade termoelétrica, com desempenho um pouco aquém do de um
TRPAT, porém sensivelmente melhor que qualquer outro termopar ja estudado

entre 0°C e 1000°C.

71
Analise dos testes

Os testes realizados foram conclusivos e suficientes para a validagdo deste
estudo. Foi comprovada a estabilidade da f.e.m. do termopar AuPt em funcdo de
seu uso em alta temperatura, sendo ainda evidenciada a reprodutibilidade do
instrumento através de comparacdo com a calibragdo de fabrica e com dados
obtidos por McLaren & Murdock em [13], mesmo antes da adocao da ITS-90 e
por Tavener em [23]. Foi também comprovada a excelente homogeneidade
termoelétrica dos fios do termopar, além de ser evidenciada a sua conservagao
apds o uso prolongado em alta temperatura. Além disso, foi quantificada a
repetitividade desse tipo de instrumento através da andlise da dispersao,
fornecendo subsidios para a elaboragdo de uma planilha de incerteza

fundamentada.

7.2
Comparagao contra termopar Pt/Pt10%Rh e TRP

Em termos de desempenho, o termopar AuPt pode ser definido como um
instrumento intermedidrio entre o TRPAT e o termopar Pt/PtRh, que ¢
classificado como nobre. Em laboratorios de grande exatiddo, a incerteza de
medig¢do tipica de um TRPAT no ponto da prata é da ordem de £10 mK (K=2),
enquanto que a de um termopar AuPt pode se aproximar de +20 mK (K=2). Ja a
do termopar Pt/PtRh ndo pode ser menor que £200 mK (K=2), em fung¢do do fato
de pelo menos um dos seus termoelementos ser formado por liga metalica, que

sofre alteragdes quando submetido a temperaturas proximas a deste ponto, sendo
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comprometidas tanto a sua estabilidade quanto a sua homogeneidade
termoelétrica. Para ilustrar o efeito da variacdo da homogeneidade termoelétrica, ¢
apresentado na figura 13 o grafico da anélise da profundidade de imersdo no ponto
de solidificagdo da prata de um termopar tipo S, usado como padrao no Later.
Neste grafico, pode ser observada uma variacao de cerca de 150 mK na regido em

que a temperatura ¢ considerada homogénea.
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Figura 13 — Grafico da analise da imersédo de um termopar tipo S

O termopar AuPt, mesmo ndo possuindo o desempenho de um TRP,
apresenta algumas vantagens no seu uso, sendo as principais delas a simplicidade
na sua operagdo e o baixo investimento financeiro para a realiza¢dao de medicdes
de grande exatidao.

Para a realizacdo dessas medi¢cdes com um TRP, ¢ necessario o emprego de
uma boa ponte resistiva e de pelo menos um resistor padrao calibrado, mantido
em um meio com temperatura controlada. Na calibragdo, além das células de
pontos fixos das temperaturas desejadas, ¢ ainda necessaria uma célula do ponto
triplo da agua, que serve de referéncia nas medigdes de todos os outros pontos,
por ser o ponto de maior estabilidade. Durante a medicdo, deve ser utilizado o
método dos quatro fios, para que seja eliminada a resisténcia dos fios que ligam o
sensor resistivo do TRP ao instrumento de leitura. Deve-se ainda realizar a

medicdo com corrente elétrica nos dois sentidos do TRP (positiva e negativa),
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tomando-se a média aritmética dos resultados como valor valido, ou
alternativamente, realizar medi¢gdes com corrente elétrica alternada. Esse
procedimento visa a eliminar o efeito termoelétrico provocado pelos fios de
ligacdo do TRP, que possuem impurezas em sua composi¢cdo, gerando f.e.m.
termoelétrica espuria. Além disso, ¢ necessario que sejam realizadas medi¢des em
pelo menos dois valores diferentes de corrente elétrica, para que se possa
extrapolar a funcdo resisténcia x temperatura para o valor ficticio de corrente de 0
mA, eliminando o efeito de auto aquecimento do sensor pelo efeito Joule, que
altera a temperatura lida.

E relevante mencionar o fato de que na calibragio, o resultado é uma fungio
W x temperatura, onde W ¢ a razdo entre a resisténcia medida no ponto desejado e
a resisténcia no ponto triplo da 4gua, que nao pode sofrer variacdo significativa ao
longo da calibragdo. Uma medi¢do realizada na ponte resistiva tem como
resultado uma razao entre as resisténcias do TRP e do resistor padrao e, como W ¢
a razdo entre os resultados de um ponto fixo qualquer e o do ponto triplo da agua,
deduz-se que W ¢ uma razdo de duas razdes, mas por eliminagdo matematica,
corresponderd apenas a uma razdo de dois valores de resisténcia, como
demonstrado na equagao abaixo:

RPI

RR _ RPl

w, =
" M2 RPTA RPTA

RR

onde:

e Wpé o valor final de calibragdo de um ponto fixo P qualquer;

e M, ¢ o resultado lido na ponte no ponto fixo P;

e M, ¢ o resultado lido na ponte no ponto triplo da dgua;

e Rp; ¢ o valor da resisténcia do TRP no ponto fixo P;

e Rpry € o valor da resisténcia do TRP no ponto triplo da dgua;

e Ry ¢ o valor da resisténcia do resistor padrao;

A influéncia dos valores retirados por eliminacdo matematica ndo deve
porém ser desprezada no célculo da incerteza.

Para um termopar AuPt, s3o necessarios apenas um voltimetro de boa
resolugcdo com boa estabilidade, calibrado com rastreabilidade assegurada e um

banho de gelo constituido como descrito na norma ASTM E-563, ndo sendo
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necessarias sucessivas intervencoes do pessoal técnico e a aplicacdo de varios
procedimentos peculiares como no caso do TRP.

Essas diferengas nos dispositivos e métodos tornam o investimento
financeiro em equipamentos para calibragdo de TRP com alta exatidao, cerca de
10 vezes maior do que para calibracao de termopar, podendo inclusive alcangar o
valor de uma centena de milhares de dolares.

Além disso tudo, o bulbo resistivo do TRP (sensor) ¢ formado por um fio
fino de platina, que ¢ um metal bastante macio, principalmente em alta
temperatura, e que varia sua resisténcia em fun¢do da temperatura. Como a
resisténcia ¢ também fung¢do do comprimento e da area da segdo reta desse fio,
qualquer vibracdo ou choque mecéanico ou até choque térmico, dilatando ou
contraindo o fio, pode alterar os pardmetros da calibragdo. Isso torna o TRP um
instrumento excessivamente sensivel e delicado no manuseio, o que ndo ocorre

com o termopar.

7.3
Planilha de incerteza

Para a proposicao de uma planilha para o calculo da incerteza de medicao
do termopar AuPt com base neste estudo, o primeiro passo foi o levantamento das
grandezas de influéncia, sendo a elas atribuidos valores numéricos evidenciados
neste estudo ou em referéncias comprovadas. Para as grandezas de influéncia que
apresentaram valores diferentes para cada ponto fixo medido ou para cada
situagdo, foram computados nos calculos os valores de pior caso, individualmente
e, para o calculo da incerteza de ajuste neste exemplo foi utilizada a calibragdo
final. A tabela 13 mostra a planilha de incerteza proposta para a calibragao final

do termopar AuPt 8-1006.

Tabela 13 — Planilha de incerteza de medigao proposta

Componente | Valor Unidade Coeficiente de Fator de | Contribui¢do

sensibilidade divisdo (mK)
Ueel +14 mK 1 2 +7,0
Urep +2.7 mK 1 1 +2,7
Ujre +5 mK 1 \3 +2,9
Uemu +0,224 uv 79,371 2 +8,9
W +0,01 v 79,371 243 +0,2
Uiep +0,01 uv 79,371 1 +0,8
Uiy +3,5 mK 1 1 +3,5
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onde:
* u.; ¢ acomponente devida a incerteza da célula de ponto fixo;
® u,, ¢acomponente devida a repetitividade das calibragdes do AuPt;
* u;. ¢ acomponente devida a jungdo de referéncia;
® u.m € acomponente devida a calibragdo do multimetro;
® u,,, ¢ acomponente devida a resolu¢do do multimetro;
® 14, ¢ a componente devida ao desvio padrdo das leituras em um ponto;
* u,, ¢ acomponente devida a incerteza de ajuste matematico dos pontos.
Com os valores das contribui¢des, ¢ realizado o célculo da incerteza padriao

combinada [20] através da equagdo:

_ 2 2 2 2 2 2 2 2
u, —\/ucel tu, U, fug, fu,, tu, Fug, tug,

cmu rmu

O resultado obtido através deste calculo é +12,5 mK. Para o calculo da
incerteza expandida, multiplica-se u. por um fator de abrangéncia K, de acordo
com o nivel de confianga pretendido [20]. E aqui utilizado K=2, para um nivel de
confianca de 95,45%. Realizando este calculo, obtém-se:

U=K.u.=2.%125mK =+25 mK

7.4
Calculo do erro normalizado

Para a comparagdo de dois resultados obtidos em duas calibrag¢des distintas,
em relacdo a incerteza, ¢ conveniente utilizar o método do célculo do erro
normalizado (£,), que apresentando resultado menor que a unidade, evidencia a
compatibilidade dos valores comparados, dentro das suas incertezas. O Erro
normalizado ¢ calculado [24] através da equagao abaixo:

_ -

VUL +U;

El’l

onde:
e J/; ¢ o0 valor medido em um ponto na calibracao 1;
e V¢ o valor medido no mesmo ponto na calibragdo 2;
e U, ¢ aincerteza na calibragdo 1;

e U, ¢ aincerteza na calibracdo 2.
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As incertezas de calibracdo inicial e final deste estudo calculadas como
descrito em 7.3, foram de +36 mK (K=2) e £25 mK (K=2), respectivamente e, a
incerteza declarada no certificado original de fabrica da Hart Scientific, Inc. [21]
foi de £20 mK (K=2).

Para a analise do erro normalizado em toda a faixa, foram calculadas
fungdes das diferencas (em temperatura) entre as calibragcdes, combinadas aos
pares. Nessas funcdes foram encontrados os pontos méaximos de desvio, sendo
esses pontos utilizados como |V;-V,| na equacdo de calculo dos valores de E,. A
tabela 14 mostra os desvios maximos entre as calibracdes e o E, calculado para

cada caso.

Tabela 14 — Desvios maximos entre as calibragoes e E,

Comparagao Desvio maximo Erro normalizado
(mK)
Final x Inicial 24,1 0,555
Final x Fabrica 21,4 0,668
Inicial x Fabrica 9,0 0,221

Os valores de E, obtidos evidenciam a compatibilidade entre as trés

calibracdes do termopar AuPt 8-1006, em relagdo as incertezas declaradas.

7.5
Outras consideragoes

Durante as medi¢des em pontos fixos de temperatura, foram observados
patamares completos tanto nas fusdes quanto nas solidificagdes e, nessas
realizacdes foram notadas pequenas variacdes em alguns patamares,
especialmente nos seus primeiros minutos. Esses efeitos, que causaram alteracdes
nos valores lidos, foram atribuidos a conducdo de calor por radia¢dao através do
quartzo do tubo de prote¢ao do termopar, sendo conseqiiéncia da inércia térmica
do forno, ou seja, do atraso normal no controle de temperatura deste.

De acordo com a literatura [25], o ponto do gelo feito adequadamente pode
apresentar incerteza de £2 mK (K=2), porém medi¢des realizadas no Later com o
gelo utilizado para este estudo, levaram a um nivel de incerteza de +5 mK (K=2).
Com a intencdo de reduzir a incerteza da temperatura da jun¢ao de referéncia,
pode ser usado o ponto triplo da 4gua, que possui incerteza de cerca de £0,5 mK

(K=2), mas o tempo de leitura devera ser reduzido, pois em pouco tempo o ponto
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triplo da agua sera perdido, em virtude da transferéncia de calor do ambiente para
a célula, tanto pela parte externa quanto pela juncdo de referéncia no seu poco
termométrico. Além disso, devera ser realizada a corre¢do da temperatura antes da
realizacdo do ajuste da fun¢do de calibragdo, pois o ponto triplo da agua apresenta
temperatura 10 mK acima do ponto do gelo, que ¢ a referéncia usual para
termopares.

Na calibracao de fabrica do termopar AuPt 8-1006, realizada no laboratorio
de metrologia da Hart Scientific, Inc, a incerteza declarada através do certificado
de calibracdo correspondente [21] é de 20 mK na faixa de 0°C a 1000°C, nao
sendo porém declarada nesse documento, a planilha de incerteza ou mesmo a
forma como esta foi calculada. Nos resultados apresentados por aquele
laboratério, além da fungdo final ajustada, sdo citados os pontos medidos e os
respectivos valores encontrados, o que possibilitou a realizacdo do calculo da
incerteza de ajuste, sendo obtido um valor conflitante com a incerteza final
declarada. Esse fato demonstra que no célculo da incerteza de medi¢do daquele
laboratério, a incerteza devida ao ajuste da fun¢do de calibragdo aparentemente
ndo foi considerada. Todavia, mesmo sendo utilizada a incerteza declarada
naquele certificado, o erro normalizado calculado em 7.4 entre a calibracao de
fabrica e as realizadas neste trabalho, assegura a compatibilidade entre os
resultados encontrados.

No desenvolvimento deste estudo, destacam-se o longo tempo gasto na
analise da estabilidade termoelétrica e o forte apelo comercial do instrumento, que
gerou grande interesse por parte da indudstria nacional em sua produgdo e
comercializa¢do. Até o presente momento, ndo ha noticia no Pais de outro estudo
dessa natureza com o termopar AuPt e, ndo ha também informagdes no mundo
sobre esse tipo de trabalho com o instrumento em questdao, em um tempo superior
a 1000 horas.

A execugdo pratica deste trabalho proporcionou o dominio das técnicas de
calibragdo do termopar AuPt, sendo os niveis de incerteza obtidos no Laboratério
de Termometria, compativeis com os declarados pelos laboratorios dos institutos

congéneres ao Inmetro, internacionalmente consagrados.
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