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RESUMO

O método de Flash do Laser ¢ o método mais popular para medi¢ao das propriedades termofisicas de s6lidos. Apesar
de inimeras vantagens, alguns obstaculos experimentais vem sendo encontrados devido a dificuldade de fornecer as
condi¢des ideais e de contorno exigidas por este método. Neste trabalho ¢ apresentada uma metodologia para a
estimativa da incerteza de medigdo da difusividade térmica do Ferro e Pyroceram 9606, a temperatura de 20 °C,
utilizando a técnica de volumes finitos com objetivo de estimar a influéncia dos componentes de incerteza devido a:
tempo de pulso; poténcia do laser; trocas térmicas; absortividade, espessura e densidade do material. Simulacdes
também foram feitas para a estimativa da condutividade térmica e do calor especifico. Os resultados indicam que na
maioria dos casos o tempo de pulso ¢ o principal componente de incerteza, seguido da poténcia do laser e da
absortividade do material. Esses resultados indicam quais as grandezas de entrada necessitam ser conhecidas com
maior exatiddo e menor incerteza de medigdo, mostrando a versatilidade desta técnica em comparagdo com os
modelos comumente empregados, pois reduz o nivel de restrigdes com relagdo ao modelo original proposto.

PALAVRAS CHAVE: M¢todo de Flash do Laser, difusdo térmica, incerteza de medicdo, volumes finitos.



INTRODUCAO

O crescente aparecimento de novos materiais (metélicos, ceramicos, compdsitos, biomateriais etc.), gerou um
aumento na demanda pela determinagdo com maior exatiddo e menor incerteza de medicdo das suas propriedades
termofisicas (difusividade térmica, condutividade térmica e calor especifico) em fungdo da temperatura [1]. Existem
varios métodos para a medi¢do de propriedades termofisicas os quais podem ser divididos em duas classes: os
métodos que utilizam o fluxo de calor em regime permanente (métodos de Angstrom e suas modificagdes,

| termoelétrico ¢ o de onda radial); e os métodos que utilizam o fluxo de calor em regime transiente (métodos da barra,
da placa semi-finita, do fluxo de calor radial, da alta intensidade de arco, da haste aquecida eletricamente e o0 método
do Flash de Laser) [2]. Entretanto, alguns inconvenientes, como longo tempo requerido na realizagdo das medigdes,
necessidade de amostras de grandes dimensdes, elevado percentual de erro de medi¢do, vem impondo limitagdes na
aplicacdo da maioria destes métodos.

No método Flash de Laser [3], um flash de energia radiante, intenso e curto, ¢ aplicado uniformemente sobre a
face de uma pequena amostra. O pulso de energia difunde unidirecionalmente para a face oposta, obtendo-se um
registro do transiente de elevagdo de temperatura nesta face (Fig. 1).
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Fig. 1: Principio do Método do Flash de Laser

A difusividade ¢é calculada a partir da espessura da amostra, L, ¢ do tempo, ¢, requerido para a temperatura da
face oposta atingir a metade da excursdo de temperatura-. O calor especifico é calculado a partir da temperatura
maxima atingida na face oposta, da espessura e da massa especifica do material. A condutividade térmica ¢ entdo
calculada pelo produto da difusividade pelo calor especifico e pela massa especifica do material.

Um método de adimensionaliza¢do da distribui¢do de temperatura resultante na face oposta pode ser aplicado, de
modo que a curva experimental pode ser comparada com a curva teorica e assim, desvios em relagdo as condigoes

| ideais podem ser detectados e modelos matematicos de corre¢do aplicados [4-12]-(Fig—H. Este método tem sido
usado para medir materiais cujas difusividades térmicas variam de 0,1 x 10° m*s' a 1000 x 10° m>s”' em
temperaturas de 80 K a 3000 K, atendendo assim materiais como metais, combustiveis nucleares, ligas diversas,
cerdmicos, semicondutores, compositos, liquidos, fibras de carbono, materiais reforcados com fibras, camadas
individuais ou compositos em camadas. Tem sido empregado, também, para medir a condutincia de contato térmico
em interfaces e compositos dispersos. Técnicas para compdsitos em camadas tém sido desenvolvidas possibilitando a
utilizagdo desse método em liquidos, filmes, condutancia entre camadas, etc.

Na aplicag@o pratica deste método, as condigdes experimentais reais nem sempre correspondem exatamente as
condi¢des de contorno idealizadas na teoria de Parker, sendo necessério o uso de fatores de correcao, o que aumenta
a incerteza de medigdo. O uso de modelos matematicos validos para obtenc¢do de solugdes numéricas da equagdo de
difusdo térmica permite reduzir os niveis de restrigdes com relagdo ao modelo original proposto. Assim, solugdes
numéricas a partir de modelos matematicos, considerando as condig¢des reais de medigdo, tornam-se mais atrativa
para investigar os varios fenomenos fisicos que sao dificeis de serem investigados experimentalmente.

Neste trabalho ¢ proposta uma metodologia para a estimativa da incerteza de medi¢do baseada em um modelo

| matematico. Inicialmente, e-¢ apresentada uma revisdo dos principais componentes de incerteza de medi¢do da



difusividade térmica pelo método do Flash de Laser seguida da metodologia proposta. Exemplos ilustrativos para
difusividade do Ferro puro e Pyroceram 9606 em 20 °C foram obtidos.

FONTESDE INCERTEZAS

O método do Flash de Laser ¢ susceptivel a uma série de grandezas de influéncias sendo que as principais fontes
de incertezas que afetam a medi¢do da difusividade térmica podem ser agrupadas da seguinte maneira: laser (tempo
de pulso, uniformidade do laser, dentre outros), amostra, meio térmico, método (uso de hipdteses simplificadas e
aproximagdes) e o usuario. E evidente que a contribui¢io de tais fontes de incertezas dependera de cada situagio
particular e circunstincia. Existem algumas técnicas para minimizar ou compensar tais fontes de incertezas, mas o
mais importante € a selecao correta do sistema de medi¢@o de acordo com sua aplicagdo [13-14].

a) Laser
A incerteza devido & duragdo do pulso do laser dependerd das propriedades térmicas da amostra, das
caracterlstlcas do pulso (dura(;ao energla e forma temporal)—Q&a&de—a—dw&e&e—ée—p&ﬂseﬂqae—Hreghgenela#el—em
35 Ren . A presenca isolada do efeito de pulso finito
pode ser facﬂmente detectada ao se comparar a curva de resposta experimental normalizada e a curva teérica. -Este
efeito tende a diminuir o valor difusividade térmica, pois a energia ¢ transmitida mais lentamente ao material,
atrasando o transiente de temperatura e conseqiientemente aumentando o valor do tempo caracteristico. A nao
unlformldade do felxe de laser depende da dlstrlbulgao espaCIal temporal de energla—%de—meeede—d%meéeae—de

proprledades termofisicas se devem a variagdo de tais proprledades da amostra com a temperatura durante o ensaio.
Estes efeitos (ndo uniformidade e ndo linearidade) sdo negligenciaveis limitando-se a energia do pulso a fim de
minimizar o aumento da temperatura na face oposta da amostra a no maximo 5 K.

b) Amostra

As fontes de incertezas relativas a amostra se devem a qualidade da geometria da amostra (planicidade e
paralelismo das faces), a sua composi¢do quimica, as suas propriedades Opticas e termofisicas (ex.: isotropia,
homogeneidade, opacidade, absortividade e emissividade) e ao instrumento utilizado para medir a sua espessura
(calibragdo e resolug@o). A espessura da amostra na temperatura 7 é calculada a partir de sua medicdo a temperatura
ambiente. Logo, tém-se os componentes de incerteza associados com a expansio térmica da amostra, incluindo as
incertezas do instrumento de medigdo de temperatura (calibragdo, resolucdo, tempo de resposta, etc).

¢-) Meio térmico

As fontes de incertezas associadas ao meio térmico sdo devidas a temperatura do forno, sua estabilidade e
homogeneidade, a natureza da atmosfera (gés inerte ou vacuo) e a outros parametros relacionados com a
transferéncia de calor (ex.: condugﬁo de calor entre a amostra e 0 meio). Na troca térmica global, a condugdo de calor
representa a menor parcela pois ¢ minimizada quando se utiliza um sistema porta amostras com areas de contato
pontuais. A transferéncia de calor por convecgdo, basicamente pelo processo de convecgdo natural, também ¢é
minimizada quando se utiliza vacuo no interior do forno onde esta posicionada a amostra. Em temperaturas de
medigdo elevadas ak parcela mais s1gn1ﬁcat1va de trocaspeFd&s térmicas es%é%ve a transferenc1a de calor por
radiag@o.

d) Método

As incertezas relativas ao método de medicdo das propriedades termofisicas se devem basicamente as diferengas
entre as condigdes experimentais reais e as assumidas como parametros de entrada pelo modelo (ex: tempo de
durag@o do pulso, forma do pulso de energia aplicado pelo laser, fator de uniformidade do pulso, etc) e aos erros
numeéricos associados as solugdes numéricas obtidas para a equagdo de difusdo térmica (malhas temporal e espacial
adotadas, critérios de convergéncia, erro de truncamento, método numérico utilizado, etc).

¢) Usuario

As fontes de incertezas associadas ao usuario estdo relacionadas com sua habilidade e conhecimento na medi¢ao
das propriedades termofisicas, relacionados principalmente com a sele¢do dos limites maximos e minimos de
temperatura usados para normalizar a curva experimental, a corregdo do desvio da linha de base do termograma, e a
medic¢ao da espessura da amostra.

MODELAGEM MATEMATICA



A modelagem proposta considera as condi¢des experimentais sob as quais sdo realizadas as medi¢des das

propriedades termofisicas. A geometria simulada ¢ apresentada na Fig. 2.
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Fig. 2: Dominio matematico de analise do problema

A equagdo de difusdo térmica em coordenadas axissimétricas e em regime transiente ¢ dada por:
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Em ¢ =0 s, a amostra se encontra na temperatura inicial 7,. Sendo T o tempo de aplicacdo do pulso de laser em
uma pequena espessura da face frontal 0 < x <, as condi¢des de contorno, no intervalo de tempo 0 < ¢ < 1, sdo dadas

por:
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onde a energia radiante absorvida pela amostra é expressa por:
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Para o ¢ > 1, as superficies trocam calor com o ambiente. Assim a condigdo de contorno torna-se:
q=U-s-AT.

A Eq. (1) ¢ discretizada segundo o método de diferencas finitas com formulagdo em volumes de

(@)

©)

“4)

)

controle ou

Método dos Volumes Finitos [15-18]. As propriedades termofisicas do material sdo incorporadas pelos coeficientes

da equagdo de discretizagdo em volumes finitos.



Solugdes numéricas do processo de difusdo térmica, considerando condig¢des iniciais e de contorno reais, sdo
obtidas parax = L.

otimizacdo-As grandezas de entrada do modelo que foram investigadas estdo apresentadas na Tab. 1, tanto para as
simulagdes realizadas para o Ferro puro quanto para o Pyroceram 9606. Estes valores correspondem ao sistema de
medigdo atualmente utilizado no Laboratorio de Medi¢do de Propriedades Termofisicas — LMPT do Centro de
Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear — CDTN, exceto as estimativas para a densidade, onde os valores médios
foram obtidos da referéncia [19] e as incertezas foram superestimadas para se verificar o seu efeito. Os valores de
incerteza apresentados correspondem a incerteza expandida a um nivel probalidade de aproximadamente 95 %.

Tabela 1: Estimativa das grandezas de entrada da modelagem matematica

Simbolo Grandeza Estimativa Unidade
T Tempo de pulso 0,100 £ 0,01 S
P Poténcia do laser 20,0+2.3 W
U Coeficiente global de calor 43,0+5,8 W-m”-K'
a Absortividade da amostra 0,95 + 0,06 -
L Espessura da amostra 3,000 + 0,003 Mm
N Densidade: Ferro Puro 7870 + 262 kg - m”
Densidade: Pyroceram 9606 2600 + 87 kg - m”

Para cada grandeza de entrada, foram obtidas duas solugdes numéricas otimas, Foram—feitas—duas—sinulacodes
para-cada-grandeza-de-entrada;-considerando os valores limites de suas incertezas. Utilizou-se técnicas de solug@o de
problemas inversos do processo de difusdo térmica e algoritmos de otimizagdo por minimos quadrados. —e—A
estimativa da incerteza padrdo combinada da difusividade térmica,-e da condutividade térmica e do calor especifico
foram obtidas segundo o Guia para a Expressio da Incerteza em Medigdo [20]. A fun¢do de densidade de
probabilidade retangular foi assumida para cada grandeza de incerteza.

RESULTADOS

As tabelas 2 a 4 apresentam a influéncia de cada grandeza de entrada (componente de incerteza) na estimativa da
incerteza padrdo combinada da difusividade térmica, condutividade térmica e calor especifico a temperatura de 20°C,
respectivamente.

Tabela 2: Influéncia das grandezas de entrada na estimativa da incerteza padrdo combinada da difusividade
térmica do material a temperatura de 20 °C

Ferro Puro Pyroceram 9606
Grandeza Contribuicio o u (o) Contribuicdo o u (o)
ui(a) 0 6 2 A6 2 ] (o ui(a) o 6 2 106 2 ] ro

(%) 10°.m°.s [10°.m".s"| (%) (%) 10°.m".s |10°.m".s"| (%)
T 0,98 95,71 0,03 20,01
P 0,06 0,37 0,02 9,26
U 0,05 0,24 0,02 6,04

: : 22,80 1,00 4,41 : : 1,89 0,07 3,49
a 0,19 3,56 0,01 3,24
L 0,03 0,07 0,05 61,44
p 0,02 0,06 0,00 0,01

Tabela 3: Influéncia das grandezas de entrada na estimativa da incerteza padrdo combinada da condutividade
térmica do material a temperatura de 20 °C



Ferro Puro Pyroceram 9606
Grandeza (k) Contribuigdo k u (k) () Contribui¢io I u (k)

1 ) WKWk ) | @) |wan' KW K (%)
T 8,16 69,48 0’33 46,29
P 4,46 20,75 0,31 40,42
o %2 0.4 8020 | 979 |12.21}—X 1,68 3,98 049 |12.36
a 3,05 9,69 0,17 11,59
L 0,13 0,02 0,01 0,02
p 0,13 0,02 0,00 0,00

Tabela 4: Influéncia das grandezas de entrada na estimativa da incerteza padrao combinada do calor especifico do
material a temperatura de 20 °C

Ferro Puro Pyroceram 9606
Grandeza ui(e) Contribui¢io cp ug(cp) ui(e)) Contribui¢io Cp ucy)
T %) |ike' K |oke' K ) | T %) |1ke' K| 1kg' K| (%)
T 25,86 40,05 55,45 40,96
P 25,78 39,80 54,85 40,08
v 0.16 0,00 447,00 40,86 | 9,14 6,03 0.4% 1,89 86,63 10,72
a 13,29 10,58 28,95 11,16
L 0,21 0,00 23,41 7,30
P 12,64 9,57 0,30 0,00

Na maioria dos casos, o tempo de pulso ¢ o principal componente de incerteza das propriedades termofisicas
(apesar de apresentar valores de contribui¢des percentuais diferentes), com excecdo da estimativa da difusividade
térmica do material Pyroceram 9606 cujo principal componente de incerteza é devido a espessura da amostra.

A incerteza da poténcia do laser também ¢ fator significante para a estimativa da incerteza de medicdo da
condutividade térmica e do calor especifico dos materiais.

Observa-se que a influéncia dos componentes de incerteza ¢ distribuida de maneira ndo homogénea entre as
grandezas de saida (difusividade térmica, condutividade térmica e calor especifico). Conforme esperado, cada uma
das grandezas de saida do modelo tem a capacidade de explicar de diferentes maneiras as alteragdes nas grandezas de
entrada.

Por defini¢do as propriedades termofisicas, condutividade térmica e calor especifico, apresentam proporgédo direta
e inversa respectivamente em relacdo a difusividade térmica. A avaliacdo das solu¢des numéricas mostrou que a
condutividade térmica e o calor especifico sdo diretamente correlacionados entre si, em especial para grandezas de
entrada com maior contribui¢do nas incertezas padrdo combinadas associadas a tais propriedades termofisicas. Desta
forma, um efeito compensatorio de anulag@o parcial das incertezas resultantes na difusividade térmica dos materiais
¢ observado, reduzindo o seu valor percentual (tabela 2) em relagdo as incertezas percentuais associadas as outras
duas propriedades termofisicas (tabelas 3 e 4).

Em geral, o tempo de pulso, a poténcia do laser, a espessura e a absortividade do material sdo a grandezas que
mais influenciam na estimativa da incerteza de medicdo da difusividade térmica, condutividade térmica e calor
especifico.

CONCLUSOES

A analise das solugdes numéricas indica que ha uma correlagdo entre a condutividade térmica e o calor especifico,
em especial para grandezas de entrada com maior contribuigdo nas incertezas padrdo combinadas associadas a tais
propriedades termofisicas. Esta correlag@o contribui para a diminuig¢@o da incerteza padrdo combinada estimada para
a difusividade térmica.



O coeficiente de correlagdo entre as propriedades termofisicas ndo foi avaliado pois tais coeficientes dependem do
tipo de material medido, faixa de temperatura de medicéo, tipo, valor médio e nivel de incerteza das grandezas ou
parametros de entrada, geometria da amostra, etc.

As contribui¢des percentuais de cada grandeza ou pardmetro de entrada variam significativamente de uma amostra
para outra, em especial para a estimativa da incerteza combinada associada a difusividade térmica. Desta forma, a
aplicagdo desta metodologia de modelagem matematica para avaliagdo das incertezas associadas as propriedades
termofisicas necessita de um conjunto de diferentes amostras padrdo para sua validagdo na faixa de medi¢do do
laboratorio. A partir desta pratica é possivel ainda validar a estrutura matematica utilizada para a solugdo da equagdo
de difusdo térmica, bem como as condigdes iniciais e de contorno adotadas.
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UNIDADES E NOMENCLATURA

a absortividade

¢,  calor especifico (J - kg' K™

k  condutividade térmica (W - m™- K™)

L espessura da amostra (m)

P poténcia do laser (W)

q taxa de transferéncia de calor global (W)

O  energia radiante (W - m™)

r distancia radial (m)

s area superficial total da amostra (m?)

t tempo (s)

tj,  tempo para o qual ocorre metade da variagdo de temperatura na face oposta (s)
T  temperatura (K)

Tm  maximo valor de temperatura na face oposta da amostra (K)
Ty  temperatura inicial (K)

U  coeficiente global de transferencia de calor (W - m™ - K™)

u incerteza padrdo

u.  incerteza padrdo combinada

distancia axial (m)

difusividade térmica (m” - s™)

espessura a partir da face frontal ap6s aplicagdo do pulso de laser (m)
tempo de aplicagdo do pulso de laser (s)

densidade (kg - m?)

T a9 e =



