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Materiais e Métodos Experimentais

4.1.
Introducéo

A anélise experimental desta pesquisa foi desenvolvida utilizando-se dois
dispositivos de medicdo similares que tiveram suas caracteristicas de medicédo
avaliadas antes de serem usados para medir a condutividade térmica dos liquidos
de interesse. O uso de mais de um equipamento permite confirmar as avaliacoes e
os resultados obtidos, bem como a reprodutibilidade do método. Segundo o VIM
(Inmetro, 2012a), a condicdo de reprodutibilidade de medigédo é definida como a
condicdo de medicdo num conjunto de condi¢cbes, as quais incluem diferentes
locais, diferentes operadores, diferentes sistemas de medicao e medicGes repetidas
no mesmo objeto ou em objetos similares.

Toda a parte experimental desta tese foi desenvolvida nas dependéncias do
Laboratorio de Higrometria (Lahig) do Inmetro, onde foi possivel contar com toda
a infraestrutura laboratorial da instituicdo, seus padrdes de referéncia e demais
equipamentos. Cabe ressaltar que a instrumentacéo utilizada nesta pesquisa possui
suas caracteristicas de medigdo avaliadas, de modo a garantir a confiabilidade

metroldgica.

4.2.
Meio Térmico

Para a realizacdo desta pesquisa, foi necessario utilizar um meio térmico
estavel para efetuar a calibragdo dos dispositivos e a climatizacdo das amostras.
Sendo assim, foi utilizado um banho termostatico Julabo, modelo FP40-MC, que
opera na faixa de -40 °C a 200 °C. O equipamento possui controle de temperatura
do tipo PID (Proportional Integral Derivative), sistema de agitacdo do fluido de
trabalho, cuba com 200 mm de profundidade e estabilidade térmica de 0,02 °C

(Julabo, 2007). A Figura 20 mostra o banho termostatico utilizado nesta pesquisa.
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Figura 20 — Banho termostético

Antes do seu uso, 0 banho termostatico foi avaliado quanto as variacGes de
temperatura no espaco interno e as flutuagfes de temperatura ao longo do tempo.
E de suma importancia quantificar tais diferencas, uma vez que elas representam
uma consideravel fonte de incerteza quando o equipamento é utilizado para
manter amostras e instrumentos de medicdo em uma determinada temperatura. A
avaliacdo térmica foi realizada de 5 °C a 50 °C considerando-se profundidades de
imersdo distintas (40 mm, 80 mm e 120 mm). Os resultados obtidos, registrados
no relatério técnico R-2161/2011 emitido pelo Laboratério de Higrometria (Lahig)
do Inmetro em 30/09/11, foram considerados na estimativa das incertezas de medicéo
dos termistores dos sistemas de medigéo, que por sua vez, foram consideradas na

estimativa das incertezas de condutividade térmica e do teor de agua.

4.3.
Sensores de Esfera Quente

Os sistemas de medi¢do foram produzidos pela empresa eslovaca Transient
Measurement Systems. Os equipamentos, que fazem automaticamente a aquisicéo
das medicOes de temperatura, s&0 compostos por uma unidade eletrénica e pelo
sensor remoto de esfera quente. O sensor, que possui didmetro nominal de 2 mm,
é constituido de um termistor NTC de 47 kQ e de uma resisténcia elétrica de 100
Q que sdo fixados por meio de resina epoxi preenchida com particulas de Ni. A
faixa de operacdo do termistor é de -40 °C a 150 °C. Os equipamentos possuem

faixa nominal de geracdo de poténcia de 1 mW a 30 mW e produzem incrementos
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de temperatura de 0,1 °C a 5 °C (Transient Measurement Systems, 2011; Kubicar,

2012). A Figura 21 mostra o diagrama dos dispositivos de medicao.

Sensor de esfera quente
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Figura 21 — Diagrama do dispositivo de medicao (Kubicar et al. 2008)

A taxa de transferéncia de calor do sensor de esfera quente para 0 meio é

resultante do processo de geracdo de energia interna, decorrente da conversdo de

energia elétrica em energia térmica. Esse fendbmeno ocorre devido ao aquecimento

resistivo, isto €, uma corrente elétrica | passa através de uma resisténcia Rg no

interior do sensor (volume de controle), energia elétrica é entdo dissipada a uma

taxa igual a I°Rg, que corresponde & taxa na qual a energia térmica é liberada. A

Figura 22 mostra um dos dispositivos de medicgdo e os sensores de esfera quente.

Figura 22 — Dispositivo de medicdo (esquerda) e sensores de esfera quente (direita)

4.3.1.
Calibracédo dos Termistores

A calibrago prévia dos termistores dos sensores de esfera quente foi realizada

no Lahig por meio da comparacdo de suas medigdes com aquelas indicadas por

um padrdo de referéncia.
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43.1.1.
Padrao de Referéncia

Como padréo de referéncia, foi utilizado um termémetro digital constituido
por um sensor de resisténcia de platina de 100 Q a 0 °C e um indicador digital de
temperatura. O termémetro digital foi calibrado no Laboratério de Termometria
(Later) do Inmetro e os resultados foram registrados no certificado de calibragdo
DIMCI 0198/2011, emitido em 04/02/11. A Figura 23 mostra dois termdmetros de

resisténcia de platina e o indicador digital.

Figura 23 — Termdmetros de resisténcia de platina (esquerda) e indicador digital (direita)

O principio de funcionamento dos termOmetros de resisténcia baseia-se na
variagao da resisténcia dos materiais com a temperatura. O primeiro a utilizar este
principio para medir temperatura foi Willian Siemens em 1871. Contudo, a
termometria de resisténcia de precisao so teve inicio com a publicacéo do trabalho
de Hugh Callendar em 1887 sobre medicdo de temperatura com termémetros de
resisténcia. Callendar superou os problemas do termometro de Siemens mostrando
que a resisténcia de um termémetro de resisténcia de platina fabricado de modo
adequado poderia ser relacionada com as indica¢fes de um termémetro de gas por
meio de uma equacdo de interpolacédo até cerca de 600 °C. Dentre os trés grandes
tipos de termémetro (termdmetro de liquido em vidro, termopar e termmetro de
resisténcia), o termémetro de resisténcia de platina é o que apresenta a maior
exatidao, possuindo também grande estabilidade e reprodutibilidade (Santos e
Petkovic, 2003).

A norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 (2005b) estabelece que verificagdes
necessarias a manutencdo da confianca no status da calibracdo dos padrdes de

referéncia, primario, de transferéncia e de trabalho devem ser realizadas de acordo
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com procedimentos e cronogramas definidos. Desta forma, a verificacdo periddica
do termdmetro, realizada mensalmente através da medicdo do valor da resisténcia
do sensor a 0 °C no ponto do gelo, se fez necessaria para evidenciar a manuten¢do
da confianga no status de sua calibracdo, garantindo assim os resultados das

medicdes realizadas.

4.3.1.2.
Procedimento de Calibragao

O termémetro padrdo foi posto no centro da cuba do banho termostatico
contendo agua destilada como fluido de trabalho. Os termistores foram postos ao
redor do termdmetro padrdo com uma distancia radial de 25 mm. A profundidade
de imersdo do termdmetro padrdo e dos termistores foi de 70 mm. A calibracdo foi
feita na faixa de 15 °C a 30 °C em intervalos de 2,5 °C. Apds a estabilizacdo do

banho, foram feitas 60 leituras, a cada 30 s, de todos os termdmetros.

4.3.1.3.
Resultados e Incertezas de Medicao

Em cada ponto de calibracdo, a correcdo foi determinada para cada termistor
como sendo a diferenca entre os valores médios das indicacbes do termbémetro
padrdo e do instrumento. Desta forma, foi possivel ajustar uma curva de correcdo
para cada termistor.

A incerteza de medicdo também foi estimada para cada termistor e em cada
ponto de calibracdo. Estas incertezas sdo de suma importancia para a estimativa da
incerteza da diferenca de temperatura AT, fonte de incerteza na determinacgédo da
condutividade térmica. Na estimativa de incerteza dos termistores, as seguintes
fontes foram levadas em consideracdo: a calibracdo do padrdo de referéncia; a
repetibilidade das medi¢6es do padrao; a repetibilidade das medi¢des do termistor;
a resolucdo da indicacdo do padrdo; a resolucdo da indicacdo do termistor; a
reprodutibilidade do termistor; a avaliacdo térmica do banho termostatico; e o
ajuste da curva de correcdo do termistor. A reprodutibilidade do termistor foi
estimada como sendo a diferenca entre as correc¢des obtidas no ponto 20 °C e na
sua repeticdo ao final da calibracdo. As incertezas referentes a repetibilidade das

medigdes e ao ajuste da curva do termistor foram estimadas, respectivamente, por
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meio do desvio padrdo experimental da média e do erro padrdo da estimativa.
Estas equacdes serdo apresentadas no capitulo seguinte.

A Tabela 3 apresenta, para cada ponto de calibracdo, as temperaturas médias
T dos termistores, as correcdes C obtidas por meio das curvas ajustadas e as
incertezas expandidas de medicdo U com uma probabilidade de abrangéncia de
95,45%.

Tabela 3 — Temperaturas, correcfes e incertezas dos termistores (em °C)

Termistor 01 Termistor 02

T C U T C U
14,956 | 0,087 | 0,032 | 14912 | 0,132 | 0,033
17,441 | 0,045 | 0,033 | 17,422 | 0,061 | 0,034
20,009 | -0,007 | 0,034 | 20,006 | -0,003 | 0,035
22,399 | -0,057 | 0,033 | 22,412 | -0,067 | 0,034
24,879 | -0,103 | 0,032 | 24,908 | -0,133 | 0,033
27,454 | -0,241 | 0,030 | 27,502 | -0,189 | 0,031
29,933 | -0,159 | 0,029 | 29,994 | -0,221 | 0,031

A Figura 24 apresenta as os valores médios de temperatura dos termistores,
as respectivas corregdes em relacdo ao padrdo, as incertezas expandidas e a curva

de corregéo de cada instrumento.
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Figura 24 — Curvas de correcé@o dos termistores

4.3.2.
Caracterizacdo Dimensional

A caracterizacdo dimensional, que consistiu na medicdo dos diametros dos
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sensores de esfera quente por meio de um padrdo de referéncia, foi executada pelo

Laboratorio de Metrologia Dimensional (Lamed) do Inmetro.

4.3.2.1.
Padrao de Referéncia

As medic¢des foram realizadas por meio de um microscépio de medicao Carl
Zeiss com mesa de deslocamento, conjunto Optico e tambor micrométrico. O
sensor do equipamento foi calibrado por meio de uma régua padrdo que, por sua
vez, foi calibrada por meio de um laser interferométrico de He-Ne. A Figura 25

mostra a régua padrdo e 0 microscépio.

Figura 25 — Régua padrdo e microscépio

4.3.2.2.
Resultados e Incertezas de Medicao

A Tabela 4 apresenta os resultados de medicao dos diametros d dos sensores
de esfera quente e as incertezas expandidas de medicdo U com uma probabilidade
de abrangéncia de 95,45%.

Tabela 4 — Diametros e incertezas dos sensores

d (mm) U (mm)

Sensor 01 2,32 0,03
Sensor 02 2,08 0,03
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4.3.3.
Caracterizacao Elétrica

A caracterizacdo elétrica foi realizada no Lahig por meio da comparacéo dos
valores de poténcia elétrica ajustados nos equipamentos com aqueles medidos por

padrdes de referéncia.

4.3.3.1.
Padrdes de Referéncia

As medicdes foram realizadas por meio de um multimetro digital Keithley,
modelo 2700, com resolucdo 6% digitos, e de um multimetro digital Hewlett
Packard, modelo 3457A, com resolucdo de 7% digitos. Ambos 0s instrumentos
foram calibrados pelo Laboratorio de Tensdo e Corrente Elétrica (Latce) do Inmetro.
Por terem sido calibrados ha poucos meses antes de suas utilizacGes, os multimetros
ndo foram verificados antes das medigoes.

O multimetro Keithley, mostrado na Figura 26, foi calibrado em resisténcia
de 10 Q a 300 Q, em tensdo continua de -9 mV a 10 V, e em corrente continua de
0,01 mA a 3 A. Os resultados de resisténcia foram registrados no certificado de
calibragdo DIMCI 2830/2011, emitido em 21/12/11, e os de tensdo continua e de
corrente continua no certificado de calibracdo DIMCI 0044/2012, emitido em
11/01/12.

Figura 26 — Multimetro Keithley

O multimetro Hewlett Packard, mostrado na Figura 27, foi calibrado em
resisténcia de 30 2 a 300 Q e em tensdo continua de -9 mV a 100 mV. Os resultados

de resisténcia foram registrados no certificado de calibragdo DIMCI 0893/2012,
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emitido em 10/05/12, e os de tenséo continua no certificado de calibracdo DIMCI
0841/2012, emitido em 04/05/12.

Figura 27 — Multimetro Hewlett Packard

4.3.3.2.
Procedimento de Caracterizagéo

A caracterizagéo foi realizada em 15 pontos na faixa nominal de 1 mW a 14
mW. Esta faixa de avaliacdo foi mais do que adequada, uma vez que os itens ndo
seriam utilizados além de 14 mW pelos motivos expostos no item 4.5.6.

Os sensores de esfera quente foram posicionados no centro de recipientes
com agua destilada, que foram mantidos a 20 °C por meio do banho termostatico.
Valores de poténcia elétrica foram ajustados nos equipamentos. Para cada valor
ajustado, 10 leituras da tensdo continua V e da corrente continua | na resisténcia
elétrica foram feitas, a cada 30 s, utilizando-se os multimetros de referéncia. Os
valores médios da tensdo e da corrente foram utilizados para calcular a verdadeira

poténcia elétrica P de acordo com equacéo (44).

P=1V (44)

4.3.3.3.
Resultados e Incertezas de Medicao

A incerteza de medicdo foi estimada para cada equipamento em cada ponto
de avaliacdo. Na estimativa, foram levadas em consideracédo as seguintes fontes de
incerteza: a calibracdo dos padres em tensdo e corrente; a resolucdo dos padroes
em tensdo e corrente; a repetibilidade das medigdes dos padrdes em tensdo e
corrente; a reprodutibilidade do item e os ajustes de curva dos padrdes. Para

estimativa da reprodutibilidade do equipamento, os pontos 1 mW, 7 mW e 14 mW
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foram repetidos e a maior diferenga entre os valores medido e ajustado foi
adotada. As incertezas referentes a repetibilidade das medicdes e ao ajuste de
curva foram estimadas, respectivamente, por meio do desvio padrdo experimental
da média e do erro padrdo da estimativa. Estas equacdes serdo apresentadas no
capitulo seguinte.

A Tabela 5 apresenta, para cada ponto, a poténcia elétrica ajustada Pa, as
poténcias elétricas P medidas e as incertezas expandidas de medi¢cdo U com uma

probabilidade de abrangéncia de 95,45%.

Tabela 5 — Poténcias, correcdes e incertezas dos equipamentos (em mw)

b Equipamento 01 | Equipamento 02
A

P U P U

14,1 13,11 0,028 13,14 0,035
13,2 12,23 0,028 12,26 0,035
12,2 11,33 0,028 11,35 0,035
11,3 10,47 0,028 10,52 0,035
10,3 9,61 0,028 9,54 0,035
9,4 8,73 0,028 8,70 0,035
8,5 7,86 0,028 7,87 0,035
7,5 6,98 0,028 6,99 0,035
6,6 6,11 0,028 6,07 0,035
5,6 5,23 0,028 5,25 0,035
4,7 4,36 0,028 4,36 0,035
3,8 3,49 0,028 3,50 0,035
2,8 2,61 0,028 2,62 0,035
19 1,74 0,028 1,74 0,035
0,9 0,86 0,028 0,87 0,035

4.4,
Amostras

Durante a realizagdo desta pesquisa, as seguintes amostras foram utilizadas:
agua destilada; etanol anidro (pureza em torno de 99,3%); etanol PA (pureza em
torno de 95%); solucdo de 75% de etanol e 25% de agua; solucdo de 50% de

etanol e 50% de &gua; e solucdo de 25% de etanol e 75% de agua.

44.1.
O Etanol

O etanol (alcool etilico), uma das mais importantes fontes de energia renovavel,
€ uma substancia organica obtida da fermentacdo do acUcar existente em matérias

primas de origem vegetal, tais como: cana de agucar, milho, mandioca, beterraba e
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outros. No Brasil, grande parte do etanol produzido é proveniente da cana de

acucar. A molécula do etanol é composta por dois &tomos de carbono, seis atomos

de hidrogénio e um atomo de oxigénio (C,HsO), conforme a Figura 28.

&

Figura 28 — Molécula do etanol

4.4.2.
Preparacéo e Caracterizacdo das Amostras

A &gua destilada foi preparada no proprio Lahig por meio de um destilador
do tipo Pilsen que produz agua com pureza abaixo de 4 uS/cm. O etanol PA foi
obtido de uma industria quimica especializada em produtos laboratoriais. As
solucdes de etanol combustivel, com concentracdes nominais de 25%, 50% e
75%, foram preparadas pelo Laboratorio de Anélise Organica (Labor) do Inmetro,
através do método gravimétrico, e analisadas por meio de cromatografia gasosa.
Todas as amostras possuiam volume de aproximadamente 1 L, e foram envasadas
em frascos de vidro borossilicato com as mesmas caracteristicas e dimensdes.

Na analise cromatografica, foi utilizado um cromatdgrafo a gas Shimadzu,
modelo GC 2010, equipado com autoamostrador e detector de ionizacdo em
chama. A injecéo foi do tipo on-column e o volume de injecgdo foi de 1 pL. Para a
medicdo do teor de agua, foi utilizado um titulador Karl Fischer coulométrico com
solugcdo Hydranal coulomat AG, um eletrodo de geracdo de corrente de 400 mA e
um eletrodo indicador de platina. A faixa de tensdo aplicada foi de 50 mV a 70
mV. A titulagéo foi iniciada ap0s a estabilizacdo do equipamento com uma deriva
de 20 pg/min em 120 s, e finalizada com o valor de 5 pg/min em relagdo a
deriva inicial. A curva de titulacdo foi realizada com uma medicdo de pontos a
cada 2 s de andlise. Os resultados foram registrados no certificado de calibracdo
DIMCI 2527/2012 emitido pelo Labor em 21/12/12.
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A Tabela 6 apresenta as concentracdes medidas e suas respectivas incertezas

expandidas de medi¢do U com uma probabilidade de abrangéncia de 95,45%.

Tabela 6 — Concentracdo das amostras e incertezas de medi¢do

Concentracdo Nominal | Concentragdo Medida U (%)
de Etanol (%) (%0)

99,3 99,280 0,004

95 94,632 0,001

75 74,4730 0,2143

50 49,6404 0,2862

25 24,8070 0,1509

4.5.
Procedimento Experimental

45.1.
Posicionamento dos Sensores nas Amostras

Para climatizacdo das amostras, os frascos de vidro foram posicionados na
cuba do banho termostatico descrito no item 4.2. Os sensores de esfera quente dos
equipamentos foram individualmente posicionados no centro dos frascos, conforme

a Figura 29.

Figura 29 — Frasco com amostra e sensor de esfera quente no interior

De modo a inserir e a manter os sensores no centro dos frascos, tubos

plasticos de 6 mm de didmetro interno foram adaptados nas tampas dos frascos. A
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folga existente entre o tubo e o cabo do sensor foi de aproximadamente 21 mm?, e
a distancia entre a extremidade do tubo e o sensor foi de 20 mm. De modo a evitar
a infiltracdo de ar imido do laboratério para o interior dos frascos por meio do
tubo e da tampa, estes itens foram completamente recobertos por meio de pelicula
de policloreto de vinila (PVC), seguindo orientacBes do Labor. Antes da troca dos
sensores de esfera quente de um frasco de amostra para outro, estes eram secados
cuidadosamente por meio de papel toalha e ar quente com o objetivo de evitar

contaminacéo cruzada.

4.5.2.
Preparacdo do Banho e Climatizacdo das Amostras

Como fluido de trabalho do banho termostatico, agua e etanol foram utilizados.
A 4gua foi utilizada para as medi¢des com a amostra de agua destilada, e o etanol
para as medi¢Ges com as demais solugdes. De modo a reduzir a transferéncia de
calor entre o fluido do banho e o ar do laboratério, que é constantemente mantido
a 23 °C e com umidade relativa de 60 %, uma tampa de poliuretano foi preparada
e utilizada. Todas as medicdes nas amostras foram feitas utilizando-se a tampa. As
Figuras 30 e 31 mostram trés frascos no banho termostatico sem e com a tampa,

respectivamente.

Figura 30 — Frascos no banho termostatico sem a tampa
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Figura 31 — Frascos no banho termostatico com a tampa

Nesta pesquisa, todas as medi¢Bes foram realizadas a 20 °C e em VArios
pontos de poténcia elétrica dentro da faixa de operacdo dos equipamentos. De
modo a garantir que as amostras estivessem adequadamente estabilizadas a 20 °C,
estas foram mantidas no banho por mais de 12 h antes do inicio das medicGes. A
estabilidade foi entdo confirmada por meio da determinacdo da diferenca entre as
medicdes iniciais de cada ciclo. Em geral, estas diferencas foram menores do que
0,01 °C; porém, em alguns casos, diferencas de aproximadamente 0,02 °C foram
encontradas. Todavia, tais valores estdo de acordo com a avaliacdo prévia da

variacdo temporal do banho.

4.5.3.
Configuracéo e Aquisicdo de Dados

A aquisicdo das medicdes de temperatura armazenadas pelos equipamentos
e 0 ajuste dos parametros de operagdo foram realizados por meio do programa
computacional fornecido com os itens. Cabe ressaltar que nenhum processamento
de dados foi feito por meio deste programa. Os dados foram corrigidos, seguindo
as avaliacbes metroldgicas descritas anteriormente, e processados em planilhas
eletrbnicas e outros programas computacionais. Os seguintes parametros foram
ajustados para cada ponto de medicdo: o horério de inicio, o intervalo entre dois

ciclos, a poténcia elétrica, o0 nimero de pontos, o intervalo entre dois pontos e 0s
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pontos de inicio e térmico do aquecimento. A Figura 32 mostra a tela do programa

de configuracao dos equipamentos.

3

RTM device setup

o O [ Load preset ] [ Save preset

Selected configuration profile: SWOR11024
FTk timing settings Ewaluation parameters

Time of the next measurement: | 15:00:00 Dy thermal conductivity [lambda]: |0.000

-
T Calibration constant A: |1.000
-

Period betwesn two events; | 00:30:00 haurs

Mzl maven [ 12 Calibration constant B: |1.000

Actual local PC time: | 22.06.2012 142023 —

Actual RTM time;|  22.06.2012 1420023
RTH device ID: FTH-1.04, SNO511024

FTk measurement parameters

Heating start point: [} Heating end point; 95

Mumber of points: 150 Interval between bwo points: | 1 ¥ | [zeconds]

’ Update RTH parameters ] ’ Cancel ]

Figura 32 — Tela do programa de configuracdo dos equipamentos

4.5.4.
Parametros de Medicé&o

Para cada poténcia elétrica, no minimo 4 ciclos de medicéo foram efetuados.
Cada ciclo de medicéo consiste do monitoramento da temperatura em trés etapas:
antes, durante e depois do aquecimento da esfera. Foram realizadas 5 mediges de
temperatura antes do inicio do aquecimento da esfera, 95 medicGes durante o
aquecimento e 50 medicBGes ap6s o término do aquecimento, totalizando 150
medigdes por ciclo. O intervalo entre as medicdes foi de 1 s, logo cada ciclo teve
duracdo de 2,5 min.

De modo que ndo houvesse influéncia do aguecimento da amostra durante
um ciclo de medigédo no ciclo seguinte, os intervalos entre o inicio de um ciclo
para o outro foram de 10 min para a dgua destilada e de 20 min para as demais
amostras. Tal fato p6de ser comprovado por meio da comparacéo da primeira e da
Gltima medicdo de um mesmo ciclo, e da comparacdo entre a medicéo inicial de
um ciclo com a medicéo inicial do ciclo anterior. O monitoramento de temperatura

durante um ciclo de medigdo € mostrado na Figura 33.
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Figura 33 — Monitoramento de temperatura durante um ciclo de medicéo

4.5.5.
Alcance do Regime Permanente

Os valores de condutividade térmica das amostras foram determinados no
regime permanente, ou seja, quando suas propriedades sdo inalteraveis no tempo.
Desta forma, a definicdo do instante a partir do qual este regime é atingido,
segundo um determinado critério, é de vital importancia.

Durante a calibracdo dos termistores, onde foram obtidas 60 leituras de 30
em 30 s para cada sensor quando o fluido do banho estava completamente estavel,
foi determinada para cada termistor a amplitude méxima de temperatura como
sendo a diferenga entre as temperaturas maxima e minima. Ou seja, foi observado
experimentalmente que, durante trinta minutos em um ambiente estavel, todas as
medicGes de temperatura do termistor variaram dentro da faixa definida pela
amplitude. Cabe ressaltar que, durante a calibracdo, a resisténcia de aquecimento
do equipamento ndo se encontrava em funcionamento, mas que esta se encontrava
ativa quando do periodo de medi¢do no regime permanente, o que poderia causar
uma maior variacdo de temperatura em decorréncia da instabilidade na geracéo de
poténcia elétrica. Porém, quando da caracterizacdo elétrica, foi constatado por
meio das medicdes de tensdo e corrente que as variagdes destes parametros séo
despreziveis, o que significa que a geracdo de poténcia elétrica é bem estavel.

Logo, foi considerado como inicio do regime permanente, o instante a partir do
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qual as medigdes de temperatura variavam dentro da amplitude determinada na
calibracéo.

As amplitudes maximas determinadas para 0s equipamentos 01 e 02 quando
da calibracdo foram, respectivamente, 0,032 °C e 0,048 °C. Todas as medicdes de
temperatura dos dois itens em todas as amostras encontram-se dentro da faixa

definida pela amplitude a partir de 22 s apds o inicio do aguecimento da esfera.

4.5.6.
Conveccéao Natural

Baseado na técnica experimental de Schmidt e Milverton (1935) de deteccéo
do surgimento da convecgdo, trinta valores de poténcia elétrica foram ajustados
nos sensores de esfera quente, na faixa de 1 mW a 14 mW, de modo a observar a
relacdo entre estes valores e 0s respectivos incrementos de temperatura. Para este
teste, trés ciclos de medicao foram realizados a 20 °C em agua destilada e etanol.

No caso da agua destilada, foi observado que, para os dois sensores de
esfera quente, a relacdo entre as poténcias elétricas e os incrementos de temperatura
é linear para toda a faixa analisada. J& no caso do etanol, a linearidade entre as
poténcias e 0s incrementos de temperatura aparenta ser interrompida a partir de 8
mW e 6 mW para os itens 01 e 02, respectivamente, o que € um indicio do
surgimento da convecc¢do. Os graficos que relacionam as poténcias elétricas e 0s
incrementos de temperatura para 0s sensores encontram-se no Apéndice A.

Para estes pontos, os himeros adimensionais de Rayleigh (eq. 25), Grashoff
(eq. 26), Prandtl (eq. 27) e Nusselt (eq. 28) foram determinados para os trés ciclos

de medicdo, conforme a Tabela 7.

Tabela 7 — Nimeros adimensionais para a poténcia elétrica maxima

Agua Destilada Etanol

Item Q
mw Te Pr Gr Ra Nu Te Pr Gr Ra Nu

°C - - - - °C - - - -
20,33 | 69 | 128 | 888 | 3,7 | 20,70 | 16,8 | 545 | 9140 | 51
01 79 | 2033 | 69 | 130|905 | 37 | 20,70 | 16,8 | 54,8 | 9179 | 51
20,32 | 69 | 12,7 | 881 | 3,7 | 20,70 | 16,8 | 54,7 | 9168 | 51
20,30 | 7,0 89 | 620 | 35 | 20,51 | 16,8 | 38,9 | 653,0 | 4,8
02 57 12030 | 7,0 90 | 625 | 35 | 20,51 | 16,8 | 38,6 | 6486 | 4,8
20,30 | 7,0 89 1621 | 35 | 2051 | 16,8 | 38,6 | 648,6 | 4,8
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Para a execucdo dos célculos dos nimeros adimensionais, foram utilizados
os raios medidos no Inmetro (Tabela 4) e as propriedades das substancias obtidas
por meio de equacgdes para a temperatura do filme. No caso da &gua destilada, a
massa especifica foi calculada de acordo com a equagdo (22), e a condutividade
térmica, o calor especifico e a viscosidade dindmica foram obtidos através da
calculadora online preparada pelo Comité Nacional da Russia da IAPWS
(IAPWS, 2012b). No caso do etanol, a massa especifica de 789 kg/m* foi obtida
por interpolacdo na literatura (Lange, 1967) e a condutividade térmica foi calculada
através da equacdo (18). Ja o calor especifico c e a viscosidade dinamica  foram
calculados, respectivamente, pela equacdo (45) de Zabransky et al. e pela equacao
(46) de Perry e Green citadas em Henke et al. (2010). Os coeficientes de expansao
volumétrica, tanto para a agua destilada quanto para o etanol, foram obtidos no
banco de dados online Kaye & Laby disponibilizado pelo National Physical
Laboratory (NPL) (Kaye & Laby, 2012).

c= 8314 15,4028In| 1— T + 0,359101 +9,35649 + 25,7454L -
0,04607 513,92 1- 513,92
513,92
T 2 T 3
41,4812 ——— | +80,3298 (45)
513,92 513,92

41 =exp(—7,10566+1675,13T * +0,0103679T —1,71008 x10 °T?) (46)


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821765/CA




