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Procedimento de Calibracéo de Dilatometros Diferenais

Resumo

O presente relatério apresenta um procedimento albracdo de dilatbmetros
diferenciais desenvolvido no Centro de Instrumeidagientifica do LNEC e realizado pelo
Laboratorio Central de Apoio Metrologico (LCAM/LNE@as instalacdes do cliente. Este
tipo de equipamento de medicdo € aplicado em endaionateriais visando a determinacao

do respetivo coeficiente de dilatacao térmica.

Calibration Procedure of Differential Dilatometers

Abstract

This report presents a calibration procedure dedghtial dilatometers developed at
LNEC’s Scientific Instrumentation Centre and pernied by the Central Laboratory for
Metrological Support (LCAM/LNEC) at the customef&ilities. This measuring equipment

is applied on material testing aiming the determmameof its thermal expansion coefficient.

Procédure d’Etalonnage des Dilatométres Différentie

Résumé

Ce rapport présente une procédure pour I'étalonmbage dilatométres différentiels
développée au Centre d’Instrumentation Scientifiqud.NEC et réalisée par le Laboratoire
Central de Soutien Métrologique (LCAM/LNEC) chezdkient. Ce type d’équipment de
mesure est utilisé dans les tests de détermindtiocoeficient de dilatation thérmique des

matériaux.
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PROCEDIMENTO DE CALIBRACAO DE DILATOMETROS
DIFERENCIAIS

1 INTRODUCAO

No ambito do processo “Desenvolvimento da Qualidaifietrologica de
Instrumentacdo Cientifica Aplicada em EngenhariailCi o Nucleo de Qualidade
Metrologica (NQM) do Centro de Instrumentacao Gferat tem promovido, entre outros
estudos, a elaboracéo de procedimentos aplicdwaib@acdo de instrumentos de medigéo e

ao ensaio metrolégico de equipamentos laboratoriais

Esta atividade foi inicialmente orientada para #sfegdo das necessidades do
Laboratorio Central de Apoio Metroldégico (LCAM/LNBC inserido no NQM, dos
laboratorios de ensaio acreditados do LNEC e, aiddaclientes externos ao LNEC. No
entanto, a vocacao natural de servico transves®@M tem conduzido a uma crescente
solicitacdo deste tipo de atividade por parte dEosusetores do LNEC bem como de
entidades externas que desenvolvem acdes fora daoerae laboratorial comum,
nomeadamente, realizando a medicéo e monitorizég@oandezas em ambiente industrial e

em ensaios de campo.

No presente caso, trata-se da calibracdo de urpaganto cuja importancia decorre
do facto de ser utilizado frequentemente como éefda em laboratérios de ensaios de
materiais, sendo aplicado em ensaios de deternurti@oeficiente de expanséo térmica de
materiais. A rastreabilidade é estabelecida core bas padrdes de referéncia dimensionais
(designadamente, cole¢bes de Dblocos-padrao) e gmdité referéncia de temperatura
(termometros de resisténcia de platina ou termgpa@nsoante os intervalos de medicao

aplicaveis).

Os procedimentos de calibracdo e ensaio metroldggsenvolvidos no NQM séo,
regra geral, baseados em normas portuguesas ausé@acia destas, em normas estrangeiras
ou internacionais. No presente caso, porém, daoeexasténcia de normas aplicaveis, o
LCAM/LNEC desenvolveu um procedimento interno stgdo numa caracterizagao
metrologica do equipamento em causa que asseguiaidade da sua funcéo, , considerada

critica para assegurar o bom desempenho instrumewtadentificacdo dos padrdes de
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referéncia apropriados, na selecdo dos métodossdgoeadequados a avaliacdo do nivel de

exatiddo da escala e na descricédo detalhada s eta procedimento de calibragéo.

7

Num contexto mais amplo refira-se que o procedimente é objeto do presente
relatorio faz parte do acervo de mais de 60 procedios de calibracdo e de ensaio
metrolégico desenvolvidos pelo NQM, os quais coni@dicacfes pormenorizadas dos
diferentes aspetos que suportam os servi¢cos possfedo LCAM/LNEC constituindo uma
parte importante do Sistema de Gestdo (da Qualidéekte laboratério, que se encontra
acreditado desde 1994.

A publicagédo deste tipo de documentos resulta d@ssedade de consolidacdo e
disseminacéo de conhecimento associado a introdigcéovos procedimentos (situacao que
ocorre neste caso), bem como, da necessidade rddugiio de revisbes periddicas dos
documentos previamente editados, ditada quer pelagio dos processos operativos e das

capacidades técnicas quer pela ado¢ao de requisiisexigentes.

Esta iniciativa serve também para divulgar infordwacelevante e atualizada, ainda
gue de uma forma reservada, aos clientes do LCAE@Nque assim poderéo interpretar
melhor os resultados das calibracfes ou dos ensetyelogicos realizados e apresentados

nos certificados emitidos pelo LCAM/LNEC.
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2 CONTEUDO DO RELATORIO

No presente relatério € divulgado, em Anexo, occ€donento E0230 designado por
“Procedimento de Calibracdo de Dilatometros Difei@s”, o qual foi elaborado com base
num procedimento interno visando efetuar a avadiagé um conjunto de requisitos
metrolégicos que pretendem assegurar a qualidasemgalicbes neste equipamento de

medicao laboratorial.

O procedimento de calibragé@o é constituido porocgegdes que incluem:

a avaliacao do nivel de exatiddo da escala de amdignensional;
» aavaliacdo do nivel de exatidao da escala de amdig temperatura;
* aavaliacdo da repetibilidade do ensaio;

* 0 método de avaliacdo das incertezas de medicado tem conta as
contribuicbes associadas aos padroes de refer@uciquipamento a ensaiar,

ao método de calibracdo e a influéncia do operg@p@ndo aplicavel);

e o conteudo informativo do certificado de calilbiac

7

A concretizagdo destes ensaios € efetuada pelo LUOABLC nas instalagcdes do
cliente, com recurso a padrdes de referéncia debi@atorio, rastreados aos padrbes

primérios das grandezas comprimento e temperatura.
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ANEXO 1

Procedimento de Calibragédo de Dilatbmetros Diferenais
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Dilatometro Diferencial

AMBITO E EQUIPAMENTO DE REFERENCIA

O Laboratério Central de Apoio Metrologico do LNEOCAM/LNEC) realiza a
calibracdo de dilatometro diferencial situ, de forma a avaliar a sua conformidade
relativamente aos requisitos metrologicos expasasssuas especificacdes de ensaio.

Este documento descreve 0s principios, 0s métodsspeocedimentos associados a
calibracdo das grandezas mensuraveis comprimetgim@eratura que permitem obter a
grandeza coeficiente de dilatacdo térmica linearndgeriais ceramicos. Os valores
obtidos permitem efectuar uma avaliacéo, pelo @ietla adequacdo deste equipamento
de ensaio a utilizagéo pretendida.

Para realizar o ensaio de calibracdo referido, AM@CNEC dispde do seguinte
equipamento de referéncia para as diversas gramdeeainteresse (rastreado aos
respectivos padrées primarios):

» grandeza comprimentoolecc¢des de blocos-padrao de grau O;

* grandeza temperatureermometros de resisténcia de platina com ponte de
medida dedicada, usando o forno incorporado notditeetro como meio de
geracado passiva da temperatura de ensaio.

2 - PRINCIPIOS DE MEDICAO

O principio de medicéo associado a grandeza coreptorconsiste na determinacéo
da dilatacdo linear de um material ceramico mediantcontacto com uma sonda de
extensdo de vidro que transmite directamente mcksiento linear ao nacleo movel de
um transdutor de deslocamento do tipo LVDT (Linedariable Displacement
Transducer) - e condicionador ligados a uma placaquiisicdo de um computador. Neste
ultimo elemento dispbe-se de uma aplicacdo comiomalc que, com base no sinal
eléctrico recebido, o converte no respectivo vadédeslocamento linear.

O principio de medicao associado a grandeza tetmopar@ suportado na utilizacéo
de um termopar associado a uma placa de aquisgdondcomputador recorrendo-se,
igualmente, a mesma aplicacdo computacional refemteriormente. O ensaio ocorre no
interior de um tubo porta-amostras de vidro ondedeca o provete a ensaiar, sendo 0
conjunto instalado no interior de um forno com tagéo térmica que permite atingir
temperaturas até cerca de 90 °C.
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%% 3 - METODOS DE CALIBRACAO

O método de calibracdo do transdutor de deslocamaridT e da restante cadeia
de medicédo linear de comprimento de que é partstitainte, consiste na colocacao de
um bloco-padrdo que simula a dimensao inicial dosgies (no caso de 100 mm) em
contacto com a sonda de extensao de vidro ligasdicdeo do LVDT de modo a realizar
0 “zero” do ensaio. Em seguida, associam-se acodgadrao inicial, sucessivamente,
blocos-padrao cujas dimensdes sdo estabelecidaarpente, de modo a se proceder a
avaliacdo do comportamento da parte positiva dalesto transdutor de deslocamento
(de interesse no contexto da aplicacdo dos ensemlizados com o dilatdmetro
diferencial), até se atingir o valor limite de .

Dilatometro Diferencial

O método de calibracdo em temperatura consiste stabedecimento de uma
sequéncia de rampas de aquecimento seguidas delqede estabilizacdo térmica, de
acordo com a especificacdo técnica associada #&agid de ensaios usando o
dilatobmetro. Procede-se, entdo, a comparacao estresultados obtidos com aquisicéo
pelo termopar e aplicagcdo computacional dedicadadittdometro e os valores de
referéncia obtidos recorrrendo a dois termometm@srasisténcia de platina e ponte
dedicada.

4 - PROCEDIMENTOS DE CALIBRACAO

4.1 - Introducéo

Apresenta-se, em seguida, o procedimento elabopsdo LCAM/LNEC para
calibracéo de um dilatometro diferencial.

4.2 - Capacidade do LCAM/LNEC para Calibrar um Dila tometro Diferencial

Quando solicitado para efectuar a calibracdo de dilatometro diferencial, o
LCAM/LNEC avaliara a sua capacidade para efectsta eperacdo tendo em conta as
dimensdes do equipamento em causa, as mensurandss réveis de exactidao
requeridos. Relativamente a este Ultimo pontoabzeedo da referida calibracdo podera
efectuar-se se 0s niveis de exactiddo requeridlus gente néo ultrapassarem uma
melhor resolucdo de 0,001 mm na medi¢cdo do comptone de 0,1 °C na medi¢céo da
temperatura.
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4.3 - Preparacgao da Calibracédo da Cadeia de Medicdo de Comprimento

Remover o painel de proteccdo do LVDVide Figura 1) e verificar as ligacdes
mecanicas entre os varios elementos, nomeadanagigagdo entre a sonda de vidro e 0
nacleo do LVDT, a ligacdo da cabeca micrométriéxacao do LVDT e o movimento
do nucleo relativamente ao corpo do LVDT. Verifisarexistem impurezas que possam
afectar as ligacoes e, dessa forma, influenciag@igéo.

Figura 1 — Remocao do bloco de proteccdo dos satate medicdo do dilatbmetro

Afastar o forno do tubo porta-amostras de modor@itie 0 acesso ao interior deste,
conforme ilustrado na Figura 2.

Sentido de
deslocacéo do forng

Figura 2 — Afastamento do forno relativamente amtporta-amostras do dilatbmetro

Iniciar a aplicagcdo computacional de aquisicdo ressgmtacdo de dados e verificar
gue a deslocacéo linear imposta, manualmente oaquédio da cabeca micrométrica, se
reflecte nos resultados exibidos na interface caagoenal yide Figura 3).
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Dilatémetro Diferencial

Al MI
TEMPERATURA  CALCULD  TEMPERATURA_

Indicacdo do
deslocamento

s o m il

Figura 3 — Interface da aplicacdo computacional cmwlicacdo de deslocamento linear

Iniciar a medi¢ao das condi¢cdes ambientais e premawavaliacdo das mesmas ao
longo da realizacdo do ensaio.

Deslocar o corpo do LVDT na direc¢cao paralela aneseo, no sentido indicado na
Figura 4, de forma a ajustar a posi¢cao de contieteonda de vidro para uma distancia
de cerca de 106m da extremidade do tubo porta-amostras (correfspme a posicao do
zero no ensaio). Efectuar a fixacdo do corpo maeekixo do dilatdmetro usando o
manipulo lateral que se mostra na Figura seguinte.

Aplicacéo do deslocamento (LVD

Manipulo de fixacdo

Figura 4 — Zona de aplicacédo do deslocamento do T¥Dnanipulo de fixacao do corpo

Efectuar, se necessario, a limpeza das supertleie®ntacto entre os blocos-padrao
e as paredes interiores do tubo porta-amostras.
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%% 4.4 — Procedimento de Calibracdo da Cadeia de Medi¢c do de Comprimento

A calibracdo do sistema de medicdo de deslocantiertar consta de um conjunto
de operacbes enumerado em seguida:

a. deslocar o corpo de suporte do LVDT ao longeito de modo que este, na sua
posicéo central (equivalente ao zero do LVDT), agsé a ponta de contacto da
vareta de contacto ligada ao nucleo do LVDT paraauposicdo em que 0O
afastamento desta ponta relativamente a extremididéubo de vidro onde se
realiza o ensaio de cerca de 100 mm;

b. colocar um bloco-padrdo de 100 mm entre a exttade do tubo porta-amostras
e a ponta da sonda de contacto deslocando, se s@o®so bloco de apoio do
LVDT e fixar o bloco ao eixo nessa posi¢do usandw@nipulo de fixagdo exibido
na Figura 4;

c. efectuar o ajustamento da posicdo de zero doTLViDm valor determinado
exibido na indicacdo de deslocamento da aplicac@onpmutacional (vide
Figura 3), usando a cabeca micrométrica que se fasea figura seguinte;

Figura 5 — Cabeca micrométrica de ajustamento dsigio de zero do LVDT

d. seleccionar um conjunto de blocos-padrédo que pamitealizar os patamares
de calibragéo de 1,010 mm — 1,020 mm — 1,050 mmGOImm — 1,200 mm —
1,500 mm — 1,800 mm — 2,000 mm — 2,200 mm — 2,50Qdever-se-ao usar,
preferencialmente, blocos-padrdo que realizem iddi@mente estes partamares
ou, na sua impossibilidade, que se utilize o meoonjunto possivel de
blocos-padrao);

e. colocar um bloco-padrdo de 100 mm em contacto cosorala de contacto
conforme se apresenta na Figura 6;
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Q%g% Dilatémetro Diferencial

Figura 6 — Encosto da ponta de contacto da sondm a superficie do bloco-padrao de 100 mm

f. anotar a indicacao correspondente ao valor de z#wyd_ VDT (usando apenas o
bloco-padréo de 100 mm);

g. colocar o bloco-padréo correspondente a 1,010 mrmeea extremidade do
bloco-padréo de 100 mm e a sondacdetactq conforme ilustrado na Figura 7,
e anotar o resultado obtido;

Figura 7 — Introducéo de um bloco-padrao adicioratre o bloco-padrdo de 100 mm
e a ponta de contacto da sonda

h. retirar o bloco-padréo adicional;
I. repetir o procedimento descrito de f. a h. quataes;

J. repetir o processo descrito de f. a i. utilizand® restantes blocos-padrdao ou
combinagdes de blocos-padréo, realizando todosatenpares descritos em d.
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% 4.5 — Procedimento de Calibragdo da Cadeia de Medi¢c 4o de Temperatura

a. Retirar o corpo de suporte do sistema de meddgi@omprimento do eixo do

dilatbmetro;

b. seleccionar dois termdmetros de resisténcia @ina e ponte de medicao
dedicada e introduzir os cabos pela abertura dootplorta-amostras conforme

exposto na Figura 8;

Figura 8 — Introducédo dos cabos dos termOmetrosedesténcia de platina no tubo porta-amostras
do dilatbmetro

c. instalar as extremidades dos sensores de tempar de referéncia na
proximidade do termopar do dilatémetro conformepgeesenta na Figura 9;

Figura 9 — Instalacdo dos sensores de temperatereeferéncia junto do termopar do dilatébmetro

d. efectuar as ligacdes dos termdmetros de resigté&le platina a ponte de medida
dedicada, verificando se as indica¢cdes dos doimdenetros sdo equivalentes e

préximas da temperatura ambiente;

Pag. 9/11
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Dilatometro Diferencial

e. introduzir o tubo porta-amostras do dilatdmet interior do forno e proteger a
superficie de interface entre ambos usando umaylalide material isolante
térmico apropriado (vide Figura 10), de modo a mEar transferéncias
indesejaveis de calor pela camada de ar intermédia;

Figura 10 — Introducéo do tubo porta-amostras casrsensores de medicao de temperatura

no forno do dilatbmetro

f. efectuar a programacédo dos ciclos de subida ea@mar de temperatura, de
acordo com o seguinte esquémaatamares de temperatura compreendidos entre
30 °C e 70 °C, incluindo 40 °C, 50 °C e 60 °C; 8aqia individual de subida e de
patamar com duracao total de 30 minutos, sendo eagiio da rampa de
aguecimento proxima de 5 minutos; programacédo déofge de aquisicdo de
1 minuto;

g. promover o arrefecimento do sistema para a teatpea ambiente previamente a
remocdo do tubo porta-amostras do forno do dilatitmee dos sensores de
temperatura do interior do mesmo;

h. verificar a qualidade dos resultados obtidosmeadamente no que se refere a
aproximacéo entre os valores de referéncia da teatpe e a adequacao dos
patamares de temperatura obtidos em cada patamandaio.

4.6 — Determinacao das Incertezas de Medigéo

A incerteza de medicdo expandida apresentada, rgletivamente ao ensaio de

calibracdo de comprimento quer ao de temperatucaypora as contribuigdes relativas
aos padrbes de referéncia utilizados, as cadeiasedicdo respectivas integradas no

1 Admite-se o ajustamento dos patamares de medicaoatdo com solicitacdes do cliente que visem
aproximar o procedimento de calibragdo do proceditoale ensaio usual.
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% dilatobmetro, ao método de medicao e a repetibiediml ensaio, sendo declarada para um
intervalo de confianga de 95 % calculado de acoodo [1] e [2].

4.7 — Certificado de Calibracéo
Preencher o certificado de calibracdo de acordo[8pneferindo:
* aidentificacdo do cliente;
* aidentificacao do dilatdmetro diferencial ensaiado
* aidentificacdo dos equipamentos de referéncidazatlos;

* o0s dados complementares (data e local de ensaiodigiies ambientais,
procedimento e norma adoptados);

» as observacdes (inspeccao visual e observactessjera
» 0s valores que compdem o quadro de resultados;
* as incertezas de medicdo expandidas declaradas pamnaintervalo de

confianga de 95 %.
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