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3
Metodologia Experimental

3.1.
Introdugao

No Brasil diversos setores industriais como a siderurgia, o petroquimico, o
nuclear e o de vidros, utilizam sensores de temperatura por radiagdo para medigao
de seus processos e / ou produtos que operam ou encontram-se acima de 1000°C.

Apesar de haver potencialmente uma grande demanda de servigos de
calibragdo de sensores de temperatura por radiacdo, no Brasil, hd somente dois
laboratorios acreditados pela Rede Brasileira de Calibragdo (RBC) além do
proprio Inmetro, capazes de realizé-los com competéncia técnica e rastreabilidade
aos padrdes nacionais de mais alta exatiddo, garantindo assim, a base técnica
imprescindivel ao livre comércio nos mercados globalizados e a disseminagdo do
conhecimento técnico na area medicao de temperatura sem contato.

O laboratorio de calibragdo rastreado aos padrdes internacionais € o

Laboratdrio de Pirometria (Lapir) do Inmetro[16].
» Laboratdrio de Pirometria (Lapir)[16]

Divisao de Metrologia Térmica

Av. Nossa Senhora das Gragas,n°50
25250-020 — Xerém — Duque de Caxias — RJ
Tel.: (21) 26799060 - Fax.: (21)2679-9027.
Gerente Técnico: Sr. Renato Nunes Teixeira

e-mail: lapir@inmetro.gov.br.

O Lapir oferece servigos de calibracao na faixa de medi¢ao 100°C a 1500°C
com incerteza de medi¢cdo variando entre +2°C a +4°C, para termOmetros de
radiagdo infravermelha, ¢ de 800°C a 2200°C com incerteza de medi¢ao variando
entre £1,0°C a £2,5°C para sensores de radiacdo que operam dentro do espectro

visivel.
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3.2,
Laboratérios acreditados pela RBC para calibragao de termémetros
de radiacao infravermelha

3.2.1.Usinas Siderurgicas de Minas Gerais S/A — USIMINAS

Laboratério de Calibragao de Instrumentagao-IHI
Avenida Pedro Linhares Gomes, n° 5431 — USIMINAS
35160-900 - Ipatinga — Minas Gerais — MG

Tel.: (31)3829-2482 Fax.: (31) 38293148

Gerente Técnico: Sr. Pedro Messina Neto

e-mail: phespanhol(@usiminas.com.br

O IHI oferece servicos de calibragdo de termdmetros de radiagdo
infravermelha nas seguintes faixas de medicao: de 50°C até < 550°C com menor
incerteza de medigdo de £1,0°C, de 550°C até < 1100°C com menor incerteza de
medi¢do de £1,6°C e de 1100°C até 1500°C com menor incerteza de medigdo de

+1,4°C até £2,1°C.

3.2.2.Companhia Siderurgica de Tubarao — CST

Laboratorio de Calibragao

Avenida Brigadeiro Eduardo Gomes, n° 930

Jardim Loureiro - 29164280 — Serra — Espirito Santo
Tel.: (27)3348-2162 / 2314 Fax.: (27) 3348-2080
Gerente Técnico: Sr. Samuel Vieira

e-mail: labcal@tubarao.com.br

A CST oferece servigos de calibracdo de termdmetros de radiagao
infravermelha nas seguintes faixas de medi¢do: de 500°C até¢ 1100°C com menor
incerteza de medigao de £1,7°C e de 1100°C até 1500°C com menor incerteza de

medi¢ao de +3,5°C.
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3.3.
Padrao de transferéncia e o objeto da calibragao

Conforme o VIM[17], calibragdio é um “comnjunto de opera¢oes que
estabelece, sob condicoes especificadas, a relagdo entre os valores indicados por

um instrumento ou sistema de medigdo e os valores estabelecidos por padroes.”.

Para atingir o objetivo desta dissertagdo, que ¢ o de calibrar sensores de
temperatura de fornos que trabalham em altas temperaturas, primeiramente
denominaremos como: “padrdo de transferéncia”, o termdmetro de radiagdo
infravermelha, com as caracteristicas descritas a seguir € como ‘“objeto da
calibragdo” o sensor de temperatura que controla o forno de sinterizacdo de
pastilhas de dioxido de uranio (UO,) que se localiza nas Industrias Nucleares do

Brasil (INB), com as caracteristicas descritas a seguir.

3.3.1.Padrao de transferéncia[Anexo 1]

Denominacado:

Modelo:

Fabricante:

Faixa de Medicdo:
Resolucao:

Modo de Operagdo 1C:
Modo de Operagdo 2C:

Ajuste de Emissividade:

Resolucdo Otica:

Distancia de focalizagdo:

Menor Tamanho de Alvo:

Termometro de radiacao infravermelha
MRS1SB

Raytek

800°C a 1800°C

1°C

0,75uma 1,1um

Razdo entre 0,75um a 1,1um e 0,95um a
1,1um

de 0,100 a 1,000 com incremento de 0,001
82:1

600 mm ao «©

& 7,3 mm
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3.3.2.0bjeto da Calibragao

Denominacao: Sensor de temperatura do forno de sinteriza¢ao

Sensor de Temperatura: Termopar tipo C (W5%-Re/W25%-Re), acoplado
a um controlador e indicador

Fabricante: Alemanha

Faixa de Medi¢do: 0°C a 2400°C

Controlador e Indicador: Controlador microprocessado e indicador de
temperatura

Modelo TH-2131

Fabricante: THERMA

3.4.

Metodologia Experimental

A metodologia experimental é: calibrar o padrido de transferéncia no
Laboratério de Pirometria (Lapir) do Inmetro e, em seguida, efetuar as medic¢des

de temperatura no objeto da calibragao.

Para explicitar a metodologia experimental, primeiro sera descrito a
infraestrutura de calibragdo do Laboratorio de Pirometria (Lapir) do Inmetro e
como se¢ realizam calibracdes de termometros de radiacao infravermelha. Em

seguida, seré descrita a calibragdo do “objeto da calibracdo” na INB.

3.4.1.Calibracdo de Termémetros de Radiagao Infravermelha no
Inmetro

O Laboratorio de Pirometria (Lapir)[16] possui a melhor infraestrutura do
Brasil para realizar a calibragdo de sensores de temperatura por radiacao

infravermelha que operam acima de 100°C.

Para realizar os servigos de calibracdo o Laboratério de Pirometria, conta
com o engenheiro mecanico, MSc. Renato Nunes Teixeira, pertence a Divisao de
Metrologia Térmica, gerenciada pelo fisico, MSc. Paulo Roberto da Fonseca
Santos.

Os principais equipamentos para realizar a calibrag¢ao so:
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3.4.1.1.Fontes de Radiacao Eletromagnética
3.4.1.1.1.Cavidade de corpo negro de média temperatura

A faixa de operagdo deste equipamento ¢ de 100°C a 1150°C, tendo como
padrdo de temperatura um termopar tipo S calibrado por pontos fixos no
Laboratério de Temperatura (Later) do Inmetro, com uma incerteza de medicao de
0,3°C. Sua cavidade de corpo negro possui um didmetro de 50mm e uma
profundidade de 430mm, o que possibilita que seja alcancado um valor de

emissividade de 0,998.[16]

3.4.1.1.2.Cavidade de corpo negro de alta temperatura

A faixa de operacao deste equipamento ¢ de 1000°C a 1500°C, tendo como
padrdo de referéncia um termopar tipo B ou um termometro de radiagdo. Caso
uma maior exatidao seja necessaria, o termémetro de radiagdao deve ser utilizado,
uma vez que ndo existem pontos fixos intermediirios entre o ponto de
solidificagdo do cobre, 1084,62°C e o ponto de solidificagdo do paladio, 1553°C.
Sua cavidade de corpo negro possui um diametro de 40mm e uma profundidade

de 430mm, o que possibilita que seja alcancado um valor de emissividade de

0,998.[16]

3.4.1.2.Termémetros de radiagcao — Pirbmetros

3.4.1.2.1.Pirometro Padrao Primario

A faixa de operagdo deste equipamento ¢ de 680°C até 3500°C, ¢ o
instrumento de mais alta qualidade metroldgica disponivel no Laboratério de
Pirometria (Lapir), possui um sistema otico que requer um tamanho minimo de

alvo de apenas 0,6mm, a uma distancia de 400mm.[16]
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3.4.1.3.Instrumento de Leitura de Tensao

3.4.1.3.1.Multimetro

Como instrumento de leitura dos sensores de temperatura por contato, como
o termopar tipo S da cavidade de corpo negro de média temperatura, ¢ utilizado
um multimetro de 7 2 digitos, calibrado no laboratorio da Divisdo de Metrologia
Elétrica do Inmetro. Este equipamento possui interface IEE488, possibilitando que
as leituras sejam realizadas de modo automadtico, controladas pelo

computador.[16]

3.4.2.Calibragao do Padrao de Transferéncia

Devido a faixa de medi¢@o do objeto e para poder minimizar a incerteza de
medicdo durante a calibracdo, esta foi dividida em duas etapas; a primeira foi
realizada na cavidade de corpo negro de média temperatura e a segunda, na

cavidade de corpo negro de alta temperatura.

A primeira etapa de calibracdo foi realizada na faixa de temperatura de
800°C a 1050°C, em intervalos de 50°C em 50°C utilizando como padrdo de
referéncia da cavidade de corpo negro, um termopar tipo S, com certificado de
calibracao nimero DIMCI 0433/2003 do Laboratorio de Termometria — Later do

Inmetro[ Anexo 2].

Durante a calibragdo, primeiro, fixou-se o objeto, configurado no modo de
operagao 1C[18], em uma base que desliza sobre um trilho que possui uma escala
milimetrada fixa o que permite posiciona-lo a distancia de £1m do fundo da
cavidade de corpo negro. Esta base faz com que o eixo de simetria do objeto fique

paralelo e coincidente ao eixo de simetria da cavidade de corpo negro, ver Fig.43.
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Forno de trés zonas com
/ cavidade de corpo negro

bjeto (Padro de transferéncia)
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Figura 43 — Esquema da calibracao de termdmetro de radiacao infravermelha (Lapir).

Antes de iniciar a calibracdo, o objeto permaneceu energizado por no

minimo 15 minutos até atingir o regime permanente.

Para a calibracdo dos pontos da primeira etapa primeiro, ajustava-se o
controlador do forno da cavidade de corpo negro para a temperatura nominal de
calibracdo, por exemplo, 800°C. Assim que o forno indicava que tinha atingido a
temperatura nominal de trabalho, efetuava-se a leitura da tensdo que o padrao de
referéncia fornecia através de Multimetro HP 3457 A com certificado de
calibracdo numero DIMCI 0808/2003 do Laboratorio de Tensdo e Corrente
Elétrica — Latce do Inmetro[Anexo 3], esta leitura era feita de forma automatica
com o auxilio de um microcomputador com placa A/D e um software especifico
para aquisi¢do de dados desenvolvido no Lapir. Este software realizava a
conversao da tensio [mV] em temperatura [°C] utilizando o polindmio

interpolador fornecido no certificado de calibra¢do descrito acima.

A calibracdo somente era realizada quando a diferenca de temperatura
indicada pelo padrdo de referéncia ndo fosse maior que 0,1°C em um intervalo de
tempo de S5min, isto para garantir que a cavidade de corpo negro estava
isotérmica. Com esta condi¢do satisfeita, realizava-se 10 leituras no padriao de

referéncia, e dez leituras no objeto com intervalos de 10s entre cada leitura.
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A segunda etapa de calibracdo foi realizada na faixa de temperatura de
1100°C a 1500°C, em intervalos de 50°C em 50°C utilizando como padrao de
referéncia da cavidade de corpo negro, um pirdmetro infravermelho, com
certificado de calibragdo numero PMO6/RN99/005 do National Physical
Laboratory da Inglaterra[ Anexo 4].

Da mesma forma que na primeira etapa de calibragdo, o objeto foi fixado na
base, posicionado a uma distancia de £1m do fundo da cavidade de corpo negro e

alinhado ao seu eixo de simetria, ver Fig.43.

Para calibracdo dos pontos da segunda etapa primeiro ajustava-se o
controlador do forno da cavidade de corpo negro para a temperatura nominal de
calibracdo, por exemplo, 1100°C. Assim que o forno indicava que tinha atingido a
temperatura nominal de trabalho, efetuava-se a leitura da temperatura da cavidade
de corpo negro com o objeto, a calibracdo somente era realizada quando a
diferenca de temperatura indicada pelo objeto ndao fosse maior que 1°C em um
intervalo de tempo de 10min, isto para garantirmos que a cavidade de corpo negro
estava isotérmica. Com esta condicdo satisfeita realizava-se dez leituras de
temperatura com o objeto em intervalos de 10s entre cada leitura, logo a seguir
retirava-se o objeto e posicionava-se o padrao de referéncia a mesma distancia e
alinhamento do objeto, para entdo, efetuar 10 leituras de temperatura em

intervalos de 10s entre cada leitura.

Como melhor estimativa das leituras de temperatura feitas tanto com o
objeto como com o padrio de referéncia nas duas etapas, foi considerada a média

das 10 leituras de temperatura para cada ponto de calibragao.
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3.4.2.1.Principais fontes de incerteza na calibragcao do padrao de
transferéncia

3.4.2.1.1.Padrao de referéncia da cavidade de corpo negro de média
temperatura (Upadrio média)

Parcela de incerteza de medicdo retirada do certificado de calibragdo
numero DIMCI 0433/2003 do Laboratério de Termometria — Later do

Inmetro[ Anexo 2].

3.4.2.1.2.Padrao de referéncia da cavidade de corpo negro de alta
temperatura (Upagrao aita)

Parcela de incerteza de medicdo retirada do certificado de calibragdo

numero PM06/RN99/005 do National Physical Laboratory da Inglaterra] Anexo4].

3.4.2.1.3.Resolugao do objeto (ues)

Parcela de incerteza de medicao considerada igual a +1°C com distribuicao

de probabilidade retangular.

3.4.2.1.4.Estabilidade da temperatura da cavidade de corpo negro
(Uestabilidade)-

Apesar da boa estabilidade de temperatura da cavidade de corpo negro de
média temperatura (800°C a 1050°C), pois ndo varia 0,1°C em 5Smin. A parcela da
contribuicdo de incerteza de medi¢do devido a estabilidade de temperatura na
cavidade de corpo negro sera considerada igual a £1°C com distribuicdo de
probabilidade retangular, devido a ndo homogeneidade de temperatura no interior

da cavidade de corpo negro de alta temperatura.

3.4.2.1.5.Distancia focal do objeto (ufocai)

A contribuigdo desta parcela de incerteza foi determinada posicionando-se o
objeto a diferentes distancias do fundo da cavidade de corpo negro, mantendo-o
alinhado com o eixo de simetria da cavidade de corpo negro, ver Fig.43, entdo,

verificava-se o quanto a indicacao de temperatura feita pelo objeto variava.
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Devido as caracteristicas técnicas do objeto, dentre as quais a sua distancia
de foco obedecer a razao 1:82, a parcela de incerteza de medi¢do devido a
distancia focal foi considerada igual a £1°C com distribui¢do de probabilidade

retangular.

3.4.2.1.6.Multimetro utilizado nas medi¢cdes de tensdo do padrao de
referéncia da cavidade de corpo negro de média temperatura

( u multimetro)

Esta parcela de incerteza de medicao foi estimada como sendo de +0,1°C
com distribuicdo de probabilidade normal, apesar de que a incerteza de medicao
de leitura de tensdo para a faixa de tensdo gerada pelo padrdo de referéncia
relatada em seu certificado de calibragio numero DIMCI 0808/2003 do
Laboratorio de Tensdo e¢ Corrente Elétrica — Latce do Inmetro[Anexo 3], ndo

chegue a este valor.

3.4.2.2.Incerteza de medicao para a calibragao do padrao de
transferéncia(ucaiipracao) NO Laboratoério de Pirometria (Lapir)

Para determinar a incerteza de medicdo na calibracdo do padrdo de
transferéncia deve-se considerar a combinagdo entre a incerteza de medigao do
padrao de referéncia da cavidade de corpo negro (Upadrio média © Upadrio alra)s @
resolucdo do padrdo de transferéncia (u,.;) considerando uma distribuicao de
probabilidade retangular, a estabilidade da temperatura da cavidade de corpo
negro (Ueswbiidade), @ contribuicdo parcela de incerteza devido a distancia focal
(Ufocal), @ incerteza de medigdo do multimetro utilizado nas medi¢des de tensdo do
padrao de referéncia da cavidade de corpo negro de média temperatura (Umuisimetro)
e a incerteza devido a repetitividade (incerteza tipo A) da medi¢do de temperatura
do interior da cavidade de corpo negro (u4), considerando as grandezas
independentes e ndo correlacionadas. Tem-se que:

Para a primeira e a segunda etapa, respectivamente, tem-se que:

2 _ .2 2 2 2 2 2

ucalibmq&o - upadrdo média + ures + uestabilidade + ufocal + umultimeti'o + uA (28)
2 _ .2 2 2 2 2

ucalibmgdo - upadrda alta + ures + uestabilidade + uﬁ)cal + uA (29)
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3.4.3.Medicao do “Objeto da Calibragcao” na INB

O objeto da calibracdo € o sensor de temperatura do forno de sinterizacdo da
INB, um termopar tipo C (W5%-Re/W25%-Re) acoplado a um controlador

/indicador de temperatura digital.

O forno de sinterizagdo possui trés sensores de temperatura e trés janelas de
inspe¢do com um vidro de Smm de espessura por onde sdo realizadas as leituras
de temperatura do interior do forno com o auxilio de um termoémetro de radiagdo

infravermelha, no caso, o padrao de transferéncia calibrado.

Devido ao fato da existéncia de um vidro na janela de inspe¢do do forno de
sinterizagdo, a radiagdo térmica que chega ao padrio de transferéncia ¢ atenuada
devido a propriedade de transmissividade do vidro na faixa espectral de operagao
do padrao de transferéncia. Isto gera um erro sistematico na leitura da temperatura
fornecida pelo padrao de transferéncia durante a sua utilizagdo, este erro pode ser
determinado experimentalmente[19] ou numericamente, conhecendo-se a forma

de operacao do padrao de transferéncia.

Como ndo foi possivel retirar o vidro da janela de inspecdo do forno de
sinteriza¢do da INB durante o periodo de calibragdo no Laboratério de Pirometria
do Inmetro (Lapir), a solucdo para se determinar o erro sistematico na leitura de
temperatura fornecida pelo padrao de transferéncia foi determinar-se

numericamente o €rro.

3.4.3.1.Procedimento de calibragao

Primeiro, fixou-se o padrdo de transferéncia calibrado (termdmetro de
radia¢do infravermelho) em uma base acoplada a um tripé que possui além de
ajustes de altura, inclinacdo e rotacdo, um nivel de bolha que permite alinhar o
padrao de transferéncia de forma que seu eixo de simetria fique paralelo e
coincidente com o eixo de simetria da janela de inspe¢do. O padriao de
transferéncia foi posicionado faceando o vidro da janela de inspegdo, o que
permite posiciond-lo a uma distdncia de 660mm da superficie emissora de

radiacdo térmica, a naveta com pastilhas de didxido de uranio, ver Fig.44.
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Na posic¢ao diametralmente oposta ao padrdo de transferéncia fica a jungao
de referéncia do termopar tipo C (objeto da calibracdo), a esta jun¢ao foram
acoplados dois cabos de compensagdo para o respectivo termopar ligados a um
multimetro digital HP 3468A de 5 '% digitos e com certificado de calibragao
nimero EL-0673/03 do Instituto Fluminense de Metrologia (IFM)[Anexo 5].

A jun¢do do termopar tipo C, no interior do forno de sinterizagdo fica

praticamente faceando o tijolo refratario do canal por onde passam as navetas.

Por ndo ser possivel a colocagdo da jungdo de referéncia em um banho de
gelo[20], a medicao de temperatura da jungao de referéncia do termopar tipo C foi
realizada com o auxilio de um termdmetro de resisténcia com certificado de

calibragdo nimero 49709 do Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT)[Anexo 6].

Para medicao do valor da resisténcia fornecido pela termoresisténcia

utilizou-se o multimetro descrito anteriormente.

—Juncdo de referéncia do 660 mm
termopar

Multimetro

SRS N \\\\\ Padrﬁo de
N transferéncia

C__Jeg
0ooooooooooo @ @
ooooooooooon © ©
| —

7

[m——

Termoresisténcia

Jungdo do
—H termopar

Figura 44 — Desenho esquematico da calibragdo do sensor de temperatura do forno de

sinterizacado na INB.
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Depois de todo o esquema de calibragdo montado, ver Fig.44 e mantido
energizado por 15 minutos, a calibracao foi realizada do seguinte modo para cada

sensor de temperatura.

» A calibragdo foi realizada na temperatura de opera¢ao nominal do
forno de sinterizagdo ja estabilizado a 1750°C durante 6 horas,

conforme a leitura do padrao de transferéncia.

» Fazia-se a leitura com o padrio de transferéncia, configurado para o
modo de operacdao em 2C[18] e com a emissividade ajustada para o
valor de 1,000. A leitura somente foi iniciada quando a diferenga de
temperatura indicada pelo padrdo de transferéncia ndo era maior que
1°C em um intervalo de tempo de 10 min, isto para garantir que o

interior do forno estava isotérmico.

» Fazia-se a leitura de tensdo fornecida pelo termopar tipo C no

multimetro HP 3468A.

» Fazia-se a leitura de resisténcia fornecida pela termoresisténcia no
multimetro HP 3468A, mantido em contato direto com a juncdo de

referéncia.

Este procedimento foi realizado dez vezes, com um intervalo de tempo de 5

minutos entre cada leitura.

Como melhor estimativa das leituras de temperatura, de tensdo e de

resisténcia, foi considerada a média das 10 leituras realizadas.
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3.4.3.2.Principais fontes de incerteza na calibragcdo do sensor de
temperatura do forno de sinterizagao

3.4.3.2.1.Incerteza de medicdo do padrao de transferéncia(Umedicso) a0
efetuar a leitura de temperatura através do vidro da janela de
inspecao do forno de sinterizagao

Para determinar a incerteza de medi¢@o do padrdo de transferéncia(umegicao)
para medir a temperatura da naveta no canal do forno de sinterizacdo deve-se
considerar a combinacdo entre a incerteza de medi¢do obtida na calibragdo até
1500°C (ucatibracio), @ resolugdo do padrdo de transferéncia (u,..s) considerando uma
distribuicdo de probabilidade retangular, a incerteza de medicdo ao se utilizar o
polindmio interpolador para os resultados experimentais da calibragdo obtido pelo
método dos minimos quadrados (uguse), a incerteza devido a repetitividade
(incerteza tipo A) da medicao de temperatura do interior do canal do forno de
sinterizagdo (u4) e a incerteza de medi¢ao devido a existéncia de um vidro na
janela de inspe¢do no forno de sinteriza¢do (uyig), considerando as grandezas

independentes e ndo correlacionadas. Tem-se que:

2
urznedigdo = ucz'alibra(;ﬁo + ujjuste + |:2_i ’ (ures + uA ):l + ufidro (30)
1 n
o gy Ll bl e
y=ax+b (32)

onde, y; € o valor verdadeiro convencional de temperatura durante a calibragdo, n

¢ o numero de dados experimentais € g o grau do polindmio interpolador.

Oy
@ _ 33
Pl (33)

3.4.3.2.2.Vidro da janela de inspecao do forno de sinterizagao(uyidro)

Antes de determinar a incerteza de medicao devido a existéncia de um
vidro na janela de inspecdo no forno de sinterizagdo, primeiro deve-se determinar
o erro sistematico ao se realizar a medicdo de temperatura com o padrio de

transferéncia através do vidro da janela de inspeg¢ao.
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3.4.3.2.2.1.Procedimento para determinagdao do erro sistematico
devido ao vidro da janela de inspegao

(a) Durante o procedimento de calibragdo do padrdo de transferéncia no
laboratério Lapir do Inmetro (item 3.4.2) e em cada ponto de calibracao colocou-
se entre o padrdo de transferéncia e a cavidade de corpo negro um vidro
temperado com espessura de 2mm. Foi-se entdo determinado o erro de leitura, a
incerteza de medicao(item 3.4.2.2) e o polindmio interpolador obtido pelo método
dos minimos quadrados para o padrao de transferéncia em seu modo de operacao
que fornece a temperatura pelo calculo da razdo entre duas faixas espectrais (2C —

0,75uma I,1pyme 0,95um a 1,1um)[18].

(b) Apos este procedimento, fez-se a medi¢@o de transmissividade do vidro
temperado com espessura de 2mm e, também, do vidro utilizado em uma das

janelas de inspecao do forno de sinterizagdo, que possui Smm.

A transmissividade foi determinada para ambos os vidros utilizando-se um
espectrometro - Spectometer Lamda 19 — Perkin Elmer[21]. Este possui
comunicagdo serial para computador pessoal permitindo a aquisicdo automatica
dos resultados através do software UV-WinLab — Perkin Elmer. O procedimento
para medicao de transmissividade para as amostras de vidro, com o espectrometro

mantido energizado por 15 minutos, foi:

» Configurou-se o software de aquisicdo de dados para a faixa de
operacao do padrao de transferéncia, 0,75um a 1,1um, com incremento
de comprimento de onda de 0,002um e no modo de leitura de

transmissividade.

» Efetuou-se o procedimento de leitura do padrdo. Devido ao fato de que
0 espectrometro operar através da comparagdo com um padrdo,
deixou-se apenas que o espectrometro realiza-se a leitura do padrio

sem nenhum objeto colocado em seu interior.
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» Colocou-se a amostra de vidro no espectrometro e iniciou-se a leitura

de transmissividade.

Todo o procedimento para a medicdo de transmissividade foi realizado trés
vezes para cada amostra de vidro e como melhor estimativa para o valor medido

de transmissividade foi considerada a média das 3 leituras.

(c) Com os resultados experimentais da medi¢ao de transmissividade para
o vidro utilizado na calibrag¢do e para o vidro do forno de sinterizagdo (item (b)),
construiu-se dois graficos onde na ordenada esta o valor de transmissividade e na
abscissa o comprimento de onda da radiacdo eletromagnética que atravessa o
vidro. Com estes resultados determinou-se pelo método dos minimos quadrados o

polindmio que melhor se ajusta aos resultados experimentais.

(d) Para os valores verdadeiros convencionais de temperatura da
calibragdo no Lapir (item 3.4.2), determinou-se numericamente a poténcia
emissiva hemisférica total recebida pelo pirdmetro em cada uma das faixas
espectrais de operacao do padrao de transferéncia no modo 2C.

A poténcia emissiva hemisférica total de um corpo negro (E) pode ser

expressa como:

w -5
J,=E, =] "’f‘j d. (6)
0 ex, 2]
! [H}

determinando numericamente esta integral chegou-se a seguinte expressao:

E, =0T’ (7)
onde o ¢ a constante de Stefan e Boltzmann e seu valor numérico ¢ considerado
igual a: 0=5,6697x10"W/m*> K" ¢ ¢;; ¢, sdo conhecidas como primeira e segunda
constante de radiacdo, e sdo iguais a: ¢/=3,7413x10°W.um*/m’ e

¢=1,43883x10*um.K.
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A poténcia emissiva hemisférica total ¢ definida para todos os
comprimentos de onda, mas para se determinar a poténcia emissiva em uma
determinada faixa de comprimento de onda finito utiliza-se a func¢do de radiagdo

que ¢ definida como:

4 -5
' A
E,(0-4-T)= [—¢

c
0 ex 217
”{”}

Para se determinar a poténcia emissiva hemisférica em uma determinada

d). (34)

faixa de comprimento de onda finito A; - A,, basta determinar:

T cj./l_j

di=E, (04, -T)—E,(0— 4 -T) (35)
4 ex, {cz}—]
Pt

As funcdes de radiagdo sdo tabeladas em diversas literaturas técnicas e
nesta dissertacdo utilizou-se a fungdo de radiagcdo da referéncia bibliografica[21].

Conforme a seguinte equagao para A.T<0,0042 m.K:

Eb(O—A.T)gl—f-(f+3-u2+6.u+6)-e—“, (36)
T

onde:

(37)

Com os resultados obtidos pela equagdo (36) para cada uma das faixas
espectrais de operagdo do padrdo de transferéncia no modo 2C pode-se construir
um grafico, onde a ordenada ¢ o valor verdadeiro convencional de temperatura e
na abscissa o valor da razdo entre as poténcias emissivas hemisféricas recebidas
pelo padrdo de transferéncia em cada uma das faixas espectrais de operagao do
padrao. Com estes resultados determinou-se pelo método dos minimos quadrados

o polindmio que melhor se ajusta aos resultados calculados.
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(¢) Com os resultados obtidos no item (c) calculou-se a atenuagdo na
poténcia emissiva hemisférica recebida pelo padrao de transferéncia em suas duas

faixas de operagdo, do seguinte modo:

» subdividiu—se a faixa espectral de operacao (0,75um a 1,1um) do

padrao de transferéncia em mil partes iguais;

g % . dA = 0,00035um (38)

» calculou-se a atenuagdo na radiagdo eletromagnética emitida pela
cavidade de corpo negro em cada incremento de comprimento de
onda (dA) recebida pelo padrio de transferéncia para cada
temperatura de calibracdo do padrio de transferéncia com a

seguinte equacao

a7
AT . L — (39)

c,
ex -1
”{H}

onde 7;; ¢ o respectivo valor de transmissividade para cada incremento de

comprimento de onda (dA1) de acordo com o polindmio obtido no item (c);

» com estes resultados, determinou-se poténcia emissiva hemisférica
recebida pelo padrao de transferéncia integrando a equacao (39)
pelo método do trapézio[23] para cada temperatura de calibracao
nas duas faixas espectrais de operagao, modo 2C (0,75um a 1,1um
e 0,95um a 1,1um); finalizando, calculou-se a razdo entre estas
poténcias emissivas hemisféricas atenuadas e, utilizando o
polindmio interpolador (item (d)), determinou-se o erro sistematico
na leitura do padrdo de transferéncia para o vidro do forno de

sinterizagdo de Smm.
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3.4.3.2.2.2.Validagao do procedimento para determinagdao do erro
sistematico devido ao vidro da janela de inspegao

A validagdo do procedimento (item 3.4.3.2.2.1) sera feita pela comparagio
entre os resultados obtidos numericamente e os resultados experimentais da
calibragdo do padrio de transferéncia com o vidro temperado comum com
espessura de 2mm.

O resultado da validagdo sera considerado satisfatorio se a diferenga entre o
resultado experimental (Rexperimenst) € 0 valor determinado numericamente

(Ruumérico) for menor ou igual a 0,2% do resultado experimental na calibracao

(Rexperimental) .

Rexp erimental Rnumérico .S 0’002 x Rexperimental (40)

3.4.3.2.2.3.Incerteza de medigao devido a presencga do vidro(uyigro)

A parcela de incerteza de medicdo devido a presenca do vidro serad
considerada a combinagdo entre a incerteza de medicdo de transmissividade do
espectrometro, conforme o seu manual de operagdo[21], com distribuigdo
retangular (Uespeciromenro), @ incerteza de medi¢do ao se utilizar o polindmio
interpolador obtido dos resultados experimentais da medicao de transmissividade
do vidro do forno com espessura de Smm obtido pelo método dos minimos
quadrados  (ugjusee), @ resolucdo do espectrometro para a medigdo de
transmissividade, com distribui¢do retangular (u,.;) € a incerteza devido a
repetitividade (incerteza tipo A) da medi¢ao de transmissividade do vidro do forno

(u4), considerando as grandezas de independentes e ndo correlacionadas. Tem-se

que:
P 2
ufidm = uezspectrémetro + ujjuste + |:a_i: ’ (ures + uA ):l > (41)
sendo que:
] n
st :—.Z[yi —(—a-x6 +b-x" —c-x'+d-x’ —e-x’ +f-x—g)]2 (42)
n—g—1 743
onde:

y=—a-x"+b-x"—c-x'+d-x’—e-x’+f-x-g, (43)
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onde, y; ¢ a média dos valores medidos de transmissividade, n é o nimero de

dados experimentais e g o grau do polindomio interpolador.

g—y:—6-a-x5 +5-b-x"—d-c.x’+3-d-x’-2-e-x+ [, (44)
X

Devido ao fato de que n=175, considerou-se para o célculo da equagdo
(41) o maior valor obtido no calculo da equacdo(44) e na incerteza devido a

repetitividade (u,).

Para determinar a contribui¢do de incerteza de medi¢cdo em graus Celsius
devido a presenca do vidro na janela de inspecdo, acrescentou-se ao valor
determinado numericamente para a razao entre as poténcia hemisféricas atenuada
devido a presen¢a do vidro da janela de inspecdo de forno de sinterizagdo (item
3.4.3.2.2.1 letra (e)) para a temperatura de 1750°C o valor de incerteza de
medi¢do percentual para a medi¢do devido a presenga do vidro na janela de
inspe¢ao (equagdo (41)) e utilizando o polindomio interpolador (item 3.4.3.2.2.1

letra (a)), determinou-se um valor de temperatura.

A diferenca de temperatura entre este acréscimo e o valor determinado
numericamente para a razao entre a poténcia hemisférica atenuada devido a
presenca do vidro do forno de sinterizacdo para a temperatura de 1750°C sera
considerada a incerteza de medicdo em graus Celsius devido a presenca do vidro

na janela de inspecao.

3.4.3.2.3.Estabilidade da temperatura no interior do forno de
sinterizagao(Uestavilidade)

Devido ao fato de que o forno de sinterizacao ser controlado através de um
sistema eletronico, isto faz com que a temperatura em seu interior oscile entre o

valor nominal de opera¢do de forma senoidal.

Para estimar a contribui¢do desta parcela de incerteza, monitorou-se a
leitura do padrdo de transferéncia durante 2 horas e a maior diferenca de
temperatura obtida no monitoramento, serd considerada a incerteza de medicao

desta contribui¢cao com distribui¢do de probabilidade retangular.
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3.4.3.2.4.Considerar que o interior do canal do forno de sinterizagao
aproxima-se do comportamento ideal de uma cavidade de corpo

neg ro(ucorpo negro)

A transferéncia de calor por radia¢do entre toda a superficie do canal do
forno de sinterizagdo e o padrdo de transferéncia pode ser determinada através da
metodologia do circuito elétrico analdgico de radiagdo[22], para isto algumas
hipoteses devem ser feitas para simplificar o calculo, que sdo: (i) todas as
superficies no interior do canal de sinterizagdo sao difusas; (ii) todas as superficies
possuem a mesma temperatura; (iii) a refletividade e a emissividade de todas as

superficies sdo constantes.

O desenho esquematico para analise de transferéncia de calor por radiagao,
ver Fig. 45, para a janela de inspecdo do circuito 1 do canal da zona de
sinterizacdo, pois esta ¢ a menor configuracdo dentro da simetria do interior do

canal da zona de sinterizacao.

A
A
A er; To .
¥ /Padrﬁo de Transferéncia
z |
- <17A2; &2, T HI
bal
< el ]
=
O
(]
Q
! v Altura considerada igual a
200 mm
300 mm |

Figura 45 — Desenho esquematico para analise de transferéncia de calor por radiagéo.

Pela analogia com o circuito elétrico de radiagao[22], ver Fig.46, tem-se que:

Ja-8B
4‘>
c.T> G.Tos
W AN
| ) 1 1—&i
& A Ax Fo g1 Al

Figura 46 — Circuito elétrico de transferéncia de calor por radiagéo
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Onde:

q .5 ¢ atransferéncia de calor por radiacdo entre A ¢ B.

o, ¢ a constante de Stefan-Boltzmann = 5,6697){10'8W/m2.K4

Fi,; € o fator de forma da fracdo de energia que deixa a superficie 1 e atinge
a superficie 2.

Ay, T, ; &; € a area, a temperatura e a emissividade do interior do canal de
sinterizagao.

Aj, T ; €1; € a area, a temperatura e a emissividade da superficie do padrao

de transferéncia.

Para simplificacdo do problema, considera-se que toda a superficie do
interior do canal da zona de sinterizagao, ver Fig.47, possui a mesma emissividade
(e2) e mesma temperatura (T,), e que a superficie (A;) por onde toda a radiagao
térmica do interior do canal da zona de sinterizacdo sai e atinge o padrdo de
transferéncia possui emissividade (g;) igual a 1. E pela relagdo de reciprocidade,
tem-se que A;.F2; = Ay.Fi2 e que Fyy, o fator de forma da superficie, A,, onde a

fracdo de energia que deixa a superficie 2 e atinge 1 ¢ igual a 1, entdo:

4 4
c.T: 0. T
A B
1—-&2 1
& A Al
Figura 47 — Circuito elétrico de transferéncia de calor por radiagdo simplificado.
o T} - T' o T} —c-T' o (1} 1)
Yoo =7, 1 Y=, 4 = (4
2 s 2 1 +1 gefetiva
& -4, A4 & 4,

Para que a transferéncia de calor por radiagdo g4 seja independente da
emissividade da superficie interna do canal de sinterizagdao, o termo definido
como emissividade efetiva &.iva deve tender ao valor numérico 1.

A parcela de incerteza de medigdo devido a esta consideragao sera
estimada experimentalmente da seguinte forma, durante a calibra¢do do sensor de
temperatura do forno de sinterizacdo estabilizado em sua temperatura de operagao,
variou-se a configuraciao de emissividade do padrdo de transferéncia em +0,002 a

diferenca maxima de leitura obtida serd a parcela de incerteza (tcorpo negro)-
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3.4.3.2.5.Medicao da tensao gerada pelo sensor de temperatura do
forno de sinterizagao(Umedicso tensao)

Para determinar a incerteza de medig@o ao se realizar a medi¢do de tensao
gerada pelo sensor de temperatura (Umedicao rensio) COM 0 auxilio de um multimetro
digital HP 3468A de 5 2 digitos deve-se considerar a combinagdo entre a
incerteza de medi¢do obtida na calibragcdo do multimetro, conforme certificado de
calibragdo[Anexo 5] (u,), a resolugdo do multimetro digital (u,.;) considerando
uma distribuicao de probabilidade retangular e a incerteza devido a repetitividade
(incerteza tipo A) da medi¢do de tensdo (uy), considerando as grandezas de
independentes e ndo correlacionadas. O resultado serd apresentado em graus
Celsius[°C], utilizando como tabela de conversdo a norma ASTM E-988[24].

Tem-se que:

2

2
umedicﬁo tensdo

2 otul: (46)

_ 2
=u,+u

3.4.3.2.6.Medicao da temperatura da jungao de referéncia do sensor
de temperatura(Umedicso juncio)

Para determinar a incerteza de medi¢do ao se realizar a medicdo da
temperatura da jungdo de referéncia do sensor de temperatura (Umedicao juncio) COM O
auxilio de uma termoresisténcia de contato e do multimetro HP 3468A de 5 2
digitos, deve-se considerar a combina¢do entre a incerteza de medicdo da
termoresisténcia de contato obtida na calibragdo, conforme -certificado de
calibragdo[Anexo 6](uwrmo), @ incerteza de medigdo obtida na calibragdo do
multimetro, conforme certificado de calibragao[Anexo 7](t4mui), a resolugcdo do
multimetro (u,.s) considerando uma distribuicdo de probabilidade retangular e a
repetitividade dos resultados de medi¢do de resisténcia fornecido pelo termometro
de resisténcia (u4) com o auxilio de um multimetro digital, considerando as
grandezas de independentes e ndo correlacionadas. O resultado serd apresentado

em graus Celsius[°C], utilizando certificado de calibracao[ Anexo 6]. Tem-se que:

2 2 2
=u +u

umedigdo Jjungdo termo multi

+ul +us, (47)
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3.4.4.Incerteza de medicado para a calibragdo do sensor de
temperatura do forno de sinterizacdo “objeto da calibragdo” (Uopjeto da
calibragéo) na INB

Para determinar a incerteza de medi¢cdo para calibracdo do sensor de
temperatura do forno de sinterizagdo deve-se considerar a combinagdo entre a
incerteza de medicdo do padrao de transferéncia(umedicao) para medir a temperatura
da naveta no canal do forno de sinterizacdo, a estabilidade da temperatura no
interior do forno de sinterizacao(ueswpiidade) considerando uma distribui¢do de
probabilidade retangular, a presenca de um vidro na janela de inspe¢do do forno
de sinterizagdo(uyi4r0), @ incerteza de se considerar que o interior do canal do forno
de sinterizagdao aproxima-se do comportamento ideal de uma cavidade de corpo
negro(Ucorpo negro), @ Incerteza de medigdo para a leitura da tensdo gerada pelo
sensor de temperatura do forno de sinterizacao(Umedicio rensio) € @ incerteza de
medicdo para a leitura da temperatura da juncdo de referéncia do sensor de
temperatura(Umedicio juncio), considerando as grandezas independentes e ndo

correlacionadas. Tem-se que:

_ .2 2 2 2 2
uobjeto da calibragio — umedig’do + uestabilidade + ucarpo negro + umedigdo tensdo + umedig’do Jjungdo (48)
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