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Medidas de difusividade térmica de materiais em po via
técnica fotoacustica da defasagem dos dois feixes

Thermal diffusivity measurement of powder materials via
photoacoustic two-beam phase-lag technique

RESUMO

Os métodos fotoacusticos vém sendo cada vez mais utilizados para a obtengdo de
propriedades térmicas e dpticas de materiais sdlidos. Esse trabalho tem como objetivo a
implementacdo da técnica fotoacustica da defasagem dos dois feixes no Laboratdrio
multidisciplinar de Propriedades Termo-Opticas (LAPTO) para determinacio da difusividade
térmica de materiais na forma em pd. Neste contexto, foi desenvolvido um porta-amostra
capaz de alocar amostras de materiais em pd e que correspondesse as exigéncias do modelo
tedrico do método fotoacustico aplicado. Os valores medidos da difusividade térmica para
o quartzo, cobre e ferro foram de (0,006+0,001) cm?/s, (1,175+0,001) cm?/s,
(0,226+0,001) cm?/s, respectivamente. Estes valores concordam com dados da literatura
para estes materiais.

PALAVRAS-CHAVE: Fase. Defasagem. Quartzo. Cobre Ferro.

ABSTRACT

Photoacoustic methods have been increasingly used to obtain thermal and optical
properties of solid materials. This work aims to implement the photoacoustic two-beam
phase-lag technique in the multidisciplinary Laboratory of Thermo-Optical Properties
(LATOP) to determine the thermal diffusivity of materials in powder form. In this context, it
was developed a sample holder capable of allocating samples of powder materials that
corresponded to the requirements of the theoretical model of the applied photoacoustic
method. The measured thermal diffusivity values for quartz, copper and iron were
(0.00640.001) cm?/s, (1.175+0.001) cm?/s, (0.22640.001) cm?/s, respectively. These values
agree with literature data for these materials.

KEYWORDS: Phase. Phase-lag. Quartz. Copper. Iron.
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INTRODUGAO

Os métodos Fotoacusticos, por se tratarem de ensaios nao destrutivos, vém
sendo muito utilizados para determinar valores de propriedades termo-dpticas de
materiais [1, 2].

A técnica fotoacuUstica da defasagem dos dois feixes (T2F) permite a
determinacdo da difusividade térmica (a) da amostra, um parametro térmico de
grande interesse na ciéncia dos materiais. Esta técnica é comumente utilizada para
a medida de materiais sélidos, uma vez que a camara fotoacustica é vedada pela
prépria amostra.

A difusividade térmica é uma caracteristica Unica de cada material e descreve
0 qudo rapidamente o material reage a mudancas de temperatura. Ademais, ela
estd ligada ao cdlculo da condutividade térmica (k), desde que a densidade (p) e o
calor especifico (cp) do material sejam conhecidas.

A determinacdo do valor da difusividade térmica é relevante, visto que
alteracOes microestruturais (como deslocamento, grau de cristalinidade, adi¢do de
impurezas, poros, entre outras) afetam diretamente a difusdo do calor.

A T2F anteriormente implementada no Laboratério Multidisciplinar de
Propriedades Termo-Opticas (LAPTO)[3] foi aplicada em materiais sélidos [4, 5, 6].
Entretanto, uma ampliacdo da capacidade da técnica seria a possibilidade de ser
aplicada em materiais na forma de pé.

Portanto, neste trabalho, pretende-se desenvolver um porta-amostra de
acordo com o modelo tedrico fotoacustico correspondente a T2F e testar em
materiais padrdes. Posteriormente, serd possivel viabilizar a medida dessa
propriedade térmica em materiais inovadores como: grafeno; citrato; nidbio;
compdsitos puros; dopados; entre outros.

METODOLOGIA

A técnica de defasagem dos dois feixes € um método fotoacustico que consiste
na incidéncia de luz modulada, com frequéncia variante, por absor¢do dianteira e
traseira em uma célula fotoacustica, como demonstrado abaixo (figura 1).

Pégina | 2



. = IX SEMINARIO DE EXTENSAO E INOVACAO
q El XXIV SEMINARIO DE INICIAGAO CIENTIFICA E TECNOLOGICA r PR
UNIVERSIDADE TECNOLGGICA FEDERAL DO PARANA

11 a 13 de Novembro | Pato Branco - PR
= _"ICITE | o

UTFPR - CAMPUS PATO BRANCO

Figura 1 — Célula Fotoacustica para T2F
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Fonte: Autoria Propria.

A amostra é colada na célula com graxa de silicone para vedacdo. Entdo, para
a incidéncia dianteira a célula é alocada na bancada de forma a iluminar a janela
de vedacdo (iluminacdo da amostra apds o detector). A luz é emitida pelo laser de
diodo (300 mW; 650 nm; Vermelho) modulada via TTL por um amplificador Lock- in
(SR 830, Stanford Research) e direcionada para a camara fotoacustica (PA) através
da janela, incidindo sobre a amostra, como representado na figura 2. Com essa
modelagem, a fase dianteira da amostra é medida. Para medir a fase traseira, a
célula deve ser virada de forma que a amostra seja iluminada diretamente
(iluminagdo da amostra antes do detector).

A absorgdo dessa luz pela amostra, de maneira modulada, faz com que a
mesma aqueca de maneira intermitente. Entdo, o calor se propaga para o gas (ar)
dentro da célula, dessa forma ocorre a expansao e contragdo do ar, causando uma
variacdo de pressdo que gera flutuacGes dentro da célula. Essas flutuagdes de
pressdo sdo captadas por um microfone (4943-L001, Bruel&Kjaer), e enviadas,
como sinais, para o amplificador Lock-in. Toda a instrumentacdo é controlada pelo
computador via linguagem Python.

Figura 2 — Montagem experimental. Iluminagdo traseira
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Fonte: Autoria Prépria.

Teoricamente, com as fases dianteira (®g) e traseira (@), calcula-se a
diferenca de fase. Entdo, conhecendo a espessura ls da amostra, obtém-se o
coeficiente de difusdo térmica da amostra (as) pela equagdo:
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tg(®F — @r) = tgh(lsas) X tg(lsas). (1)
Consequentemente, torna-se possivel o calculo da difusividade térmica a:
1\2
a =nf (a_s) . (2)

RESULTADOS E DISCUSSOES

Para que a medida da difusividade térmica na T2F seja bem-sucedida, é
necessario que a cavidade acustica da célula esteja bem vedada, para que ndo haja
interferéncias externas na variacdo de pressdo. Por isso, normalmente, sdo
medidos apenas materiais solidos e com boa planicidade. Sendo assim, para a
medicdo de materiais na forma em po, é necessario desenvolver um porta-amostra
capaz de alojar esses materiais e ainda, vedar a camara PA. Portanto, o porta-
amostra desenvolvido necessitou ter pelo menos uma superficie plana, para
facilitar a vedacdo; ser fechado em todos os lados para realizar a medida do sinal
dianteiro, ser leve; ter uma confeccdo simples; e nao interferir na medida da
difusividade térmica do material avaliado.

Neste trabalho, foi confeccionado um modelo de porta-amostra,
demonstrado na figura 3, de acordo com as necessidades especificadas, e que
também podera ser utilizado futuramente para outros materiais porosos, liquidos
Ou pastosos.

O modelo criado é composto por um espacgador de papel cartdo com
gramatura igual a 300 g/m?. E para a vedac3o, foi utilizado ld&minas de aluminio de
10 pum. Com essa espessura o aluminio é termicamente fino e permite que o sinal
PA seja gerado no material em estudo. As camadas foram fixadas com cola acrilica
da marca Loctite®. Para cada amostra medida na determinagdo da difusividade
térmica, foi necessario a confecgdo de um porta-amostra. Como ele foi colado com
cola acrilica, ndo pode ser reutilizado. Entretanto, a técnica continua sendo ndo
destrutiva, pois garantiu-se a ndo contaminac¢do da amostra.

Figura 3 — Porta-amostra desenvolvido

Amostra

Fonte: Autoria Prépria.

Para validar o método foi necessaria a medida de material padrdo, com
propriedades conhecidas na literatura e consequente compara¢ao com o dado
experimental avaliando a porcentagem de erro. Sendo assim, foram realizadas
medidas de varreduras de frequéncia dos sinais dianteiro e traseiro dos seguintes
materiais: quartzo; cobre; e ferro na forma em po.
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A figura 4a apresenta as varreduras de frequéncia de modulacdo da luz de
15 Hz a 61 Hz para uma amostra de quartzo em po, tipicamente. Com as fases
dianteira e traseira medidas (figura 4a), foi possivel, entdo, encontrar a diferenca
de fase e calcular a difusividade térmica a, conforme figura 4b.

Figura 4: (a) Fase dianteira e traseira (b) diferenca de fase e difusividade térmica.
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Fonte: Autoria Prépria.

Os resultados encontrados para a difusividade térmica dos trés materiais
medidos utilizando os porta-amostras confeccionados estdo apresentados na
tabela 1, assim como valores de granulometria (mesh) e de literatura. Como pode
ser observado nesta tabela o erro percentual foi pequeno e a T2F estd apta para
determinar a difusividade térmica de materiais inovadores em po.

Tabela 1. Difusividade térmica de materiais em pé e comparagao com literatura.

Quartzo 200 0,006289 0,006 + 0,001 1,44
Cobre 325 1,15 1,175+ 0,001 2,15
Ferro 350 0,226786 0,226 +£ 0,001 0,36

Fonte: Autoria prépria (2019).
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CONCLUSOES

A T2F se mostrou apta para a determinacdo da difusividade térmica de
materiais na forma em péd. O percentual de erro calculado foi muito baixo para os
valores medidos para o quartzo, o cobre e o ferro. Portanto os valores da
difusividade térmica medida foram coerentes com a literatura. Sendo assim, a
confecgdo do porta-amostra obteve confiabilidade e poderd ser implementado
para a medida de difusividade térmica de materiais em pds usando a técnica
fotoacustica da defasagem dos dois feixes. Futuramente, pode ser analisado o uso
de porta-amostra para a obtengao da difusividade térmica de materiais pastosos,
liqguidos e porosos.
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