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RESUMO

Os sensores de temperatura podem ser calibrados utilizan-
do-se dois métodos: calibragdo por comparagdo com sensor
padrado ou calibragdo por pontos fixos de temperatura (pon-
tos de fusdo, solidificagdo ou pontos triplos de substancias
quimicamente puras). Estes pontos fixos estdo definidos na
Escala Internacional de Temperatura de 1990 (EIT-90) e a
principal vantagem desse método é a de apresentar um me-
nor nivel de incerteza. Neste trabalho é apresentado o de-
senvolvimento de uma célula de ponto fixo do zinco. Os ob-
Jjetivos principais foram dominar a técnica de construgdo e
operagdo de uma célula de ponto fixo e calibrar padrées de
referéncia de temperatura, utilizando-se o método de cali-
bragdo por pontos fixos. A célula desenvolvida caracteriza-
se por ser mais robusta do que as células convencionais,
permitindo a sua utilizagdo para calibra¢do ou verifica¢do
de padrées, tanto em laboratorios de nivel secundario como
de nivel industrial.

ABSTRACT

The temperature sensors can be calibrated using two meth-
ods: calibration by comparison with a sensor standard or
calibration by fixed points of temperature (melting, freezing
or triple points of pure substances). These fixed points are
defined in the International Temperature Scale of 1990
(ITS-90) and the main advantage of this method is to pre-
sent a lower level of uncertainty. In this work we present the
development of a zinc fixed point cell. The main objectives
had been to dominate the technique of construction and op-
eration of a fixed point cell and to calibrate reference tem-
perature standards, using the fixed point calibration
method. The developed cell is characterized by being more
robust than the conventional cells, allowing her use for
calibration or verification of standards, so much in labora-
tories of secondary level as of industrial level.

1. INTRODUCAO
Temperatura ¢ uma das grandezas fisicas mais importantes,

sendo uma das sete grandezas que compde as unidades de
base do Sistema Internacional de Unidades (SI) [1-2].
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Em diversos setores tais como a industria, o comércio, o
meio cientifico e tecnoldgico ou até mesmo a area da satde,
a medi¢do ou o controle da temperatura ¢ de fundamental
importancia para que a qualidade desejada de um produto,
servigo ou processo, seja alcancada. Pode-se ainda afirmar
que s@o0 poucos os processos de controle ou propriedades fi-
sicas e quimicas dos materiais, que ndo dependam da tempe-
ratura.

E importante ressaltar a necessidade da calibragdo dos sis-
temas de medicdo de temperatura, particularmente os senso-
res, que influenciam o processo que esta sendo estudado, de
forma a obter-se rastreabilidade, medir com a exatiddo re-
querida e com incerteza conhecida [3-4]. A utilizagdo de um
instrumento calibrado €, portanto, fundamental para a confi-
abilidade dos resultados obtidos.

1.1 Escala Internacional de Temperatura de 1990 (EIT-
90)

A adog@o de uma escala internacional de temperatura que
seja exata, pratica de realizar e reprodutivel, ¢ importante
para atender as exigéncias do meio cientifico, tecnolégico, a
industria e ¢ também indispensavel para as relagdes comer-
ciais internacionais. Esta escala deve ter como base a escala
termodindmica que ¢ normalmente realizada em Laborato-
rios Nacionais ou Laboratorios Primarios.

A EIT-90 foi adotada pelo Comité Internacional de Pesos e
Medidas no encontro de 1989, de acordo com o estabelecido
na Resolugdo 7 da 18* Conferéncia Geral de Pesos e Medi-
das de 1987. Esta escala passou a vigorar a partir de 01 de
janeiro de 1990 e substituiu as escalas anteriores.

Na EIT-90, temperatura ¢ definida em termos de estados de
fase de equilibrio de substancias puras (sdo 17 pontos fixos
de definicdo que compreendem a faixa de —270,15 °C a
1084,62 °C), instrumentos de interpolagdo, e equagdes que
relacionam as propriedades medidas dos instrumentos a Ty

[5].
1.2 Pontos Fixos de Temperatura

Ponto fixo ¢ definido como um fendmeno fisico ou quimico,
que ocorre reproduzindo-se 2 mesma temperatura. Um pa-
drdo termométrico de elevada exatiddo deve realizar um es-
tado de temperatura Unico, com reprodutibilidade que ¢
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comparavel com a estabilidade intrinseca do sensor de tem-
peratura e seu sistema de medicdo.

Para que se consiga um alto grau de exatiddo na realizagdo
de um ponto fixo, algumas precaucdes devem ser tomadas.
As técnicas para alcangar a exatiddo pretendida, bem como
melhora-la, dependem dos novos instrumentos disponiveis,
da melhoria dos sensores de temperatura e também das no-
vas informagdes sobre o comportamento dos diversos pon-
tos fixos.

Exceto os pontos de temperatura de pressdo de vapor do hé-
lio e do hidrogénio em equilibrio, os demais pontos fixos da
EIT-90 sdo pontos de solidificagdo, de fusdo ou pontos tri-
plos. Os materiais utilizados na realizacao desses pontos fi-
xos devem ser de alta pureza e manipulados de forma ade-
quada. As temperaturas dos pontos de solidificacdo (pontos
de equilibrio das fases liquido-sélido ou liquido-soélido-
vapor) de substincias, sdo geralmente abaixadas devido a
presenca de impurezas.

2. CALIBRACAO DE INSTRUMENTOS DE MEDI-
CAO DE TEMPERATURA

Infelizmente, nem todos os sensores ou instrumentos de me-
dicdo de temperatura, se comportam conforme as especifi-
cagdes ou niveis de tolerancia admissiveis pelas normas téc-
nicas [6]. A experiéncia da maioria dos laboratdrios de cali-
bragdo revela que cerca de 15% de todos os instrumentos,
incluindo termometros, estdo fora das especificagdes dos fa-
bricantes [7]. Além disso, as normas que se aplicam aos sis-
temas da qualidade, como, por exemplo, a NBR ISO/IEC
17025 [8], exigem que todo instrumento que tenha influén-
cia nos resultados de uma medicao sejam calibrados. Portan-
to, a utilizacdo correta de um instrumento calibrado, propor-
ciona seguranga, economia, qualidade e rastreabilidade, a-
tendendo assim as exigéncias de normas internacionais.

De acordo com o Vocabulario Internacional de Metrologia
(VIM) [4], o termo calibragdo tem a seguinte defini¢do: “
Conjunto de operagdes que estabelece, sob condi¢des espe-
cificadas, a relagdo entre os valores indicados por um ins-
trumento de medicdo ou sistema de medicdo ou valores re-
presentados por uma medida materializada ou um material
de referéncia, e os valores correspondentes das grandezas
estabelecidas por padrées.”

Pode-se considerar que, para atender a esta definicdo, um
laboratorio de calibragdo de instrumentos/sensores de tem-
peratura, deve proporcionar um meio de relatar os resultados
das indicagdes de um termometro a escala de temperatura
EIT-90, apresentar a incerteza dos resultados também rela-
cionados a EIT-90 e informar as condi¢cdes em que o ins-
trumento foi calibrado. Para assegurar a validade dos resul-
tados da calibragdo, o usuario do instrumento deve ser capaz
de manipula-lo adequadamente.

No que se refere a area temperatura, existem dois métodos
possiveis de se efetuar a calibrag@o de sensores. Um dos mé-
todos ¢ a calibragdo por comparagdo do sensor em teste com
um sensor padrdo e o outro ¢ a calibracdo em pontos fixos
de temperatura [9 — 15]. Cada método tem as suas vantagens
¢ desvantagens, como por exemplo, o custo ¢ os niveis de
incerteza obtidos.
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2.1 Calibracio por Pontos Fixos

O método de calibragdo por pontos fixos ndo ¢ tdo simples
de realizar como o método por comparagdo. Para realizar a
calibragdo em pontos fixos ¢ necessario possuir outros apa-
ratos além da célula. De acordo com o tipo de célula, um
banho ou um forno ¢ recomendado. Estes equipamentos de-
verdo possuir ainda, estabilidade e uniformidade de tempe-
ratura, caracteristicas construtivas e sistema de controle,
compativeis com o tipo de aplicagdo [10].

Os instrumentos de medi¢do recomendados para esta aplica-
¢do, tais como multimetros e pontes de resisténcia, também
devem ser de elevada exatiddo e com niveis de incerteza a-
dequados a medigdo a ser efetuada [12-14]. O método de ca-
libragcdo de sensores de temperatura por ponto fixo é bem
mais oneroso, porém possui vantagens como erro de exati-
dao e niveis de incerteza mais reduzidos.

Quando utilizamos uma célula de ponto fixo para calibrar
um sensor, ndo ha necessidade de compara-lo com um outro
sensor, pois a referéncia é a propria célula (desde que tenha
sido feito um teste de qualificacdo da mesma) [16] . Os sen-
sores podem ser calibrados em uma variedade de pontos fi-
x0s, portanto varias células, de acordo com a faixa de tem-
peratura a serem utilizados. Os valores dos pontos fixos de
temperatura ja estdo definidos na EIT-90.

A técnica de calibracdo por ponto fixo depende muito da cé-
lula de ponto fixo que estd sendo utilizada, ou seja, da pure-
za do metal, se a mesma ¢ aberta ou selada e se a medicdo
sera efetuada na fusdo ou solidificagdo [14]. O meio térmico
deve também ser estudado quanto a uniformidade e estabili-
dade de temperatura, de forma que o lingote da célula fique
situado em uma regido homogénea, na qual o gradiente de
temperatura, se houver, ndo afete o desempenho da célula. E
importante que o sistema de controle do meio térmico seja
regulado com rampas de aquecimento e resfriamento, ade-
quadas para que se consiga patamares de fusdo e solidifica-
¢do o mais longos possiveis.

A figura | apresenta um esquema de calibracdo de um ter-
mopar por ponto fixo [17].
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Figure 1 - Representacio da calibracao de sensor de
temperatura pelo método do ponto fixo [6]
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2.2 Células de Ponto Fixo

As células de ponto fixo sdo compostas basicamente por
pontos triplos, pontos de fusdo e de solidificagdo. Alguns
exemplos de células de ponto fixo sdo a célula do ponto tri-
plo da 4gua e do merctrio, célula do ponto de fusdo do galio
e célula do ponto de solidificag@o do estanho. A pureza dos
materiais utilizados é fundamental na construgdo das célu-
las. Uma célula de ponto fixo primaria (convencional) de
solidifica¢do ou fusdo de um metal ¢ constituida basicamen-
te por: um cadinho de grafite, metal puro que ¢ colocado
dentro do cadinho, um invélucro de quartzo onde o cadinho
sera inserido, material isolante e um tubo central que permi-
te a insercao do termometro a ser calibrado [11]. A figura 2
mostra, em corte, o desenho da célula de ponto fixo desen-
volvida neste trabalho.
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Figure 2 - Desenho da célula de ponto fixo desenvolvida

As células podem ser abertas ou seladas. A diferenga entre
elas é que na célula selada o cadinho de grafite fica comple-
tamente encapsulado no tubo de quartzo. Apos ser evacuada
a célula é preenchida com gés inerte, assumindo a pressdo
de 101325 Pa no ponto de solidificagdo do metal. Sdo desta
forma, mais protegidas contra possiveis contaminagdes e in-
fluéncias da pressdo ambiente. As células abertas devem
prover um meio para a entrada de gas inerte, com a pureza
necessaria, de forma a evitar contaminagdo do metal [10-
16].

O elemento sensor de temperatura deve estar totalmente i-
merso na célula e completamente envolto pela interface li-
quido-solido cuja temperatura estd sendo medida [18]. Em
experimentos de solidificagdo, uma camada de sélido € pri-
meiramente formada na parede do cadinho, entdo uma fina
camada de solido ¢ induzida no pogo do termdémetro inse-
rindo tubos de resfriamento. De acordo com o avango da so-
lidificagdo, a interface externa aproxima-se da interface in-
terna até que todo o material se solidifique. No caso de ex-
perimentos de fusdo, uma camada de liquido é primeiramen-
te formada préximo do cadinho, entdo uma fina camada de
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liquido ¢ formada préximo ao pogo do termdmetro inserindo
um tubo aquecido ou uma resisténcia suficientemente longa.
Conforme a fusdo vai se desenvolvendo, a interface externa
liquido-solido aproxima-se da interface interna [5].

3. EXPERIMENTAL

3.1 Projeto e Fabricacio de Célula de Ponto Fixo do
Zinco

A célula de ponto fixo desenvolvida é composta basicamen-
te por um invoélucro de ago inoxidavel, que contém um cadi-
nho de grafite preenchido com um material de referéncia
certificado (zinco, SRM 43h) [19]. A célula possui um tubo
central, também de ago, com 6mm de diametro interno, por
onde o sensor ¢ inserido para ser calibrado. Ap6s a monta-
gem da célula, a mesma foi evacuada e preenchida com o
gas argonio com pureza minima de 99,999%, sendo entdo
fechada. A pressdo interna da célula foi ajustada para 101
325 Pa, utilizando um Bardmetro digital, marca Desgranges
& Huot Instruments, modelo RPM1, com certificado de ca-
libragdo do INMETRO, no ponto de solidificagdo do mate-
rial de referéncia (MR). A profundidade de imersdo do sen-
sor no cadinho ¢ de 165 mm e no MR aproximadamente
145mm.

A célula desenvolvida caracteriza-se por ser mais
robusta do que as células convencionais, permitindo a sua
utilizacdo para calibragdo ou verificagdo de padroes, tanto
em laboratorios de nivel secundério como de nivel industri-
al. A figura 3 apresenta a célula de ponto fixo fabricada, an-
tes da montagem final.

3.2 Procedimento de Calibracao

O meio térmico escolhido para instalar a célula e realizar as
fusdes e solidificagdes do MR foi um banho de sal. O banho
de sal, que ¢ constituido por uma mistura de sais de sodio e
potassio (NaNO, e KNOj3), que se fundem a cerca de 170°C,
caracteriza-se por ser estavel e ter uniformidade na tempera-
tura. Este banho também ¢ utilizado para calibragdes pelo
método de comparagdo. A célula foi entdo introduzida em
um pogo de aco inoxidavel instalado no banho de sal. O
controlador do banho foi regulado para atingir a temperatura
de cerca de 4°C a 5°C acima do ponto de fusdo do MR, que
no caso do zinco ¢ 419,527°C.

Figure 3 - Partes da célula de ponto fixo projetada e
construida, antes da montagem final.
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Nesta fase foi possivel obter-se a curva de fusdo da célula,
que foi medida com termopares de platina do tipo S. A tem-
peratura do banho foi constantemente monitorada por outro
termopar de platina tipo S, colocado em um pogo de aco i-
noxidéavel ao lado da célula. Apds a fusdo do MR, ajustou-se
o0 banho para 1°C abaixo do seu ponto de fus@o e aguardou-
se o inicio do processo de solidificagdo. Foram efetuadas
medig¢des tanto na fusdo como na solidificagdo do MR.

De forma a evitar que haja alteragdo significativa da tempe-
ratura no interior da célula, toda vez que um sensor € inseri-
do na mesma deve ser pré-aquecido proximo ao ponto de
fusdo ou solidificagdo do MR. No momento em que a célula
atinge o patamar de fusdo ou solidificagdo do metal, mede-
se o valor indicado pelo sensor. Obteremos assim o valor
indicado pelo sensor em calibragdo, para uma temperatura
previamente conhecida, determinada pela célula de ponto
fixo rastreada a EIT-90. A figura 4 mostra a célula instalada
no meio térmico (banho de sal) com os termopares.

3.3 Aquisicio de Dados

As medicdes sdo efetuadas utilizando-se um multimetro di-
gital de 7 - digitos, ao qual os termopares sao interligados,
acoplado a um microcomputador por meio de uma interface
HP-IB (IEEE 488). Os termopares tiveram as jungdes de re-
feréncia mantidas a 0°C, utilizando-se um banho de gelo fei-
to a partir de agua destilada e deionizada. A aquisi¢do de
dados foi feita automaticamente por um programa que tam-
bém realiza a supervisdo de todo o ensaio. O programa per-
mite, por exemplo, configurar o multimetro, definir parame-
tros de estabilizagdo do sistema (pardmetros que indicam
quando as medi¢des devem ser iniciadas), selecionar o tem-
po entre medi¢des e o numero total de medi¢des a serem e-
fetuadas. Ao ser iniciado, o programa gera dois arquivos
onde sdo armazenados todos os dados do ensaio. Posterior-
mente, estes arquivos sdo recuperados ¢ os dados sdo trata-
dos em planilhas eletronicas. O programa foi desenvolvido
utilizando-se a linguagem HPVEE

Figure 4 - Fotografia do conjunto da célula instalada no
meio térmico para calibracio dos sensores.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Foram realizados varios ciclos de fusdes e solidificagdes da
célula desenvolvida, utilizando dois termopares de platina
tipo S para medigdo das curvas e patamares. Os dados apre-
sentados a seguir referem-se ao termopar padrdo TP 242381
com medi¢des efetuadas em 3 ciclos de fusdes e 4 ciclos de
solidifica¢des. Na tabela 1 sdo mostrados os valores médios
obtidos na fusdo e solidificagdo, para cada teste realizado
[20]. A incerteza apresentada foi calculada com fator de a-
brangéncia k=2. A figura 5 apresenta uma das curvas de fu-
sdo0 ¢ a figura 6 apresenta uma das curvas de solidificacdo
obtidas com a célula de ponto fixo e medidas com o termo-
par TP 242381.

Apos a realizagdo das medi¢des na célula desenvolvida o
termopar TP 242381 foi enviado ao INMETRO para cali-
bracdo. E também mostrado na tabela 1 o resultado da cali-
bragdo do INMETRO do TP 242381, no ponto fixo do zin-
co, em célula de ponto fixo primaria (convencional).
Verificamos que o tempo de duragdo dos patamares de fusdo
e solidificagdo sdo muito influenciados pelo ajuste da rampa
de aquecimento ou resfriamento do meio térmico.

Na tabela 1 s@o apresentados ainda, os calculos do erro
normalizado (En), que é um método utilizado para avaliar a
qualidade do resultado de uma medicdo, em relagdo a incer-
teza. Valores de En<1 indicam que a medi¢ao ¢ compativel.
Para o calculo do En foram adotados como referéncia, os
valores da calibragdo do termopar TP 242381 realizada pelo
INMETRO.

O célculo da incerteza das medi¢des levou em consideracio
os seguintes componentes: amplitude das medi¢des nos pa-
tamares de fusdo / solidificacdo, incerteza do multimetro, re-
solugdo do multimetro, juncdo de referéncia do termopar,
deriva do multimetro, reprodutibilidade do termopar, incer-
teza da célula (material de referéncia certificado).

CURVA DE FUSAO DO ZINCO
(medigbes com termopar Pt10%Rh/Pt - TP242381)
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Figure 5 - Curva de fusdo da célula, medida com TP
242381 (medicio n°2)

5. CONCLUSAO

Os resultados obtidos podem ser considerados muito bons,
levando-se em conta o objetivo deste trabalho, que foi o de
construir uma célula de ponto fixo e avalid-la com termopa-
res padroes de referéncia.
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CURVA DE SOLIDIFICAGAO DO ZINCO
(medigoes com termopar Pt10%Rh/Pt - TP242381)

3447

3446

I 01K
3445

3444
Lw b
3443 e ——

~

0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150
tempo (min)

f.e.m. (pv)

3442

Figure 6 - Curva de solidificagdo da célula, medida com
TP 242381 (medicio n° 3)

Constatamos a repetitividade da célula analisando os resul-
tados das medigdes nos pontos de fusdo e solidificagdo com
o termopar TP 242381.

Verificamos a compatibilidade dos resultados obtidos com-
parando-os com valores de referéncia, obtidos do certificado
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de calibracdo emitido pelo INMETRO, utilizando-se o mé-
todo do erro normalizado. Podemos observar que os valores
do En ficaram muito inferiores a 1, mostrando que os resul-
tados foram muito bons.

Pretende-se continuar avaliando a célula usando, em uma
proxima etapa, termOmetros de resisténcia de platina, que
apresentam um maior nivel de exatiddo e sensibilidade. A
finalidade ¢ avaliar a célula quanto a exatiddo e nivel de in-
certeza, caracterizando-a como um ponto de referéncia para
a verificagdo de padrdes de referéncia e calibragdo de senso-
res de temperatura.
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Tabela 1 — Resultados das medicdes realizadas com TP 242381

Calibragdo por pontos fixos do termopar TP 242381
Valor de referéncia INMETRO) Valores medidos na célula desenvolvida En (%)
valor (LV) incerteza ( 1V)|medigdo N° valor (uV) incerteza ( UV
344351 2,89 1 3443,63 3,5 0,03
2 3443,68 3,28 0,04
3 344371 3,32 0,05
4 344388 3,35 0,08
5 3443,49 3,47 0,00
6 3443,52 3,29 0,00
7 3443,78 3,28 0,06

(*) Erro normalizado

7. BIBLIOGRAFIA

1. TAYLOR, B.N. Guide for the Use of the International
System of units (SI) — NIST Special Publication 811 —
1995 Edition. NIST, 1995. 74p.

2. INMETRO / BNM Padrées e Unidades de Medida — Re-
feréncias Metrologicas da Frang¢a e do Brasil. Trad.
Maria Candida Burnier da Silveira. Rio de Janeiro: Qua-
litymark, 1999. p. 75-81.

3. LINK, W. Metrologia Mecdnica — Expressdo da Incer-
teza da Medi¢do. 2* ed. INMETRO / IPT / Mitutoyo,
1997. 174p.

4. INMETRO - Vocabulario Internacional de Termos
Fundamentais e Gerais de Metrologia (VIM). Rio de Ja-
neiro: INMETRO, 1995. 52p.

5. FURUKAWA, G.T.; MANGUM, B.W. Guidelines for
Realizing the International Temperature Scale of 1990 -
(ITS-90) - NIST Technical Note 1265. Washington:
NIST,1990. 190p.

6. CASTANHO, M. A. P.; TRAVA-AIROLDI, V. J;
MORO, J. R. Calibra¢do de Sensores de Temperatura

Utilizando Célula de Ponto Fixo - 11 Congresso Interna-
cional de Automagdo, Sistemas e Instrumentagdo. Sdo
Paulo, 2002.

7. NICHOLAS, J.V.; WHITE, D.R. Traceable Tempera-
tures. England: John Wiley & Sons, 1995. 358p.

8. Norma técnica NBR ISO/IEC 17025 Requisitos Gerais
para a Competéncia de Laboratorios de Ensaio e Cali-
brag¢dao. ABNT, 2001. 26p.

9. PRESTON-THOMAS, H.; QUINN, T.J. Techniques for
Approximating The International Temperature Scale of
1990. Sévres: BIPM, 1990. 205p.

10. QUINN, T.J. Temperature. 2* ed. London: Academic
Press, 1990. 494p.

11.NICHOLAS, J.V.; WHITE, D.R. Traceable Tempera-
tures. England: John Wiley & Sons, 1995. 358p.

12. National Physical Laboratory - A Course on Techniques
of Temperature Measurement. Teddington: NPL, 1992,
134p.

13. Norma técnica NBR 13770 Termopar — Calibragdo por
comparagdo com termorresisténcia de referéncia.
ABNT, 1997. 8p.



46 M.A.P. Castanho et al.

14. SCHOOLEY, J.F. Thermometry. Florida: CRC Press,
1986. 245p.

15.Norma técnica NBR 14610 Indicador de temperatura
com sensor — Calibra¢do por comparagdo com instru-
mento padrdo. ABNT, 2000. 5p.

16. Norma técnica ASTM E1502 Standard Guide for Use of

Freezing-Point Cells for References Temperatures.
ASTM, 1998. 10p.

17.BURNS, G.W.; SCROGER, M. G. The Calibration of
Thermocouples and Thermocoule Materials — NIST SP
250-35 - Washington: NIST,1989. 188p.

Revista Brasileira de Aplicagoes de Vicuo

18. PRESTON-THOMAS, H.; QUINN, T.J. Supplementary
Information for The International Temperature Scale of
1990. Sevres: BIPM, 1990. 177p.

19.CASTANHO, M.A.P.; TRAVA-AIROLDI, V.J;
MORO, J.R. Apparatus for Temperature Sensors Cali-
bration — Design and Fabrication — XXII CBRAVIC.
Guaratingueta: UNESP, 2001.

20. CASTANHO, M.A.P. Desenvolvimento e Avaliagdo de
uma Célula do Ponto Fixo do Zinco para Calibragdo de
Sensores de Temperatura; 2003 90 p. Dissertacdo de
Mestrado em Engenharia e Ciéncia dos Materiais, Uni-
versidade Sao Francisco.



