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Resumo. Foi realizado um estudo da influéncia da posi¢do do sensor de temperatura na leitura
da temperatura da placa de quartzo para a determinagdo do valor da rotagdo Optica medida e
recalculada para 20,00 °C. Dois sensores foram posicionados nas proximidades da placa de
quartzo ¢ seis séries de medigdes de angulo de rotacdo do plano de polarizagdo foram
realizadas. A incerteza de medicdo foi determinada e os resultados foram comparados,
validando o método de determinag@o da temperatura na placa.

Abstract. A study of the influence of the position of the temperature sensor on the temperature
reading of the quartz plate was carried out to determine the value of the optical rotation
measured and recalculated to 20.00 °C. Two sensors were positioned close to the quartz plate
and six series of measurements of the angle of rotation of plane of polarization were
performed. The measurement uncertainty was determined and the results were compared,
validating the method of determining the quartz plate temperature.

1. Introducao

O Laboratério de Aplicagdes Opticas (Laopt), da Divisio de Metrologia Optica do Inmetro montou
um sistema de medi¢do de angulo de rotacdo de plano de polarizagdo aplicado a calibragdo
polarimétrica de placas de controle de quartzo, as quais s@o padrdes de transferéncia utilizados pela
industria e servigos metrologicos na calibragdo de sacarimetros e polarimetros. O servigo oferecido
pelo Laopt é baseado na norma da Icumsa [1], internacionalmente seguida pelo setor sucroenergético.
O polarimetro estd detalhadamente descrito na referéncia [2]. E um sistema montado com
componentes Opticos € optomecanicos € equipamentos nacionais e importados, automatizado com
programac@o em LabVIEW desenvolvida no laboratério. O Sistema da Qualidade foi implantado e o
servigo ¢ rotineiramente realizado para clientes.
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Frequentemente s@o realizados estudos de maquina no sistema do polarimetro. Os resultados
servem para atualizar a caracteriza¢@o do polarimetro, revalidar métodos e procedimentos e investigar
fatores de influéncia para a incerteza de medicdo. A rotagdo Optica é uma grandeza que depende
principalmente do comprimento de onda da radiagdo incidente no material e da temperatura. Neste
artigo, relatamos um estudo para determinar uma possivel diferenca entre os resultados de medigdo do
angulo de rotacdo do plano de polarizacdo dependendo de onde estd localizado o sensor de
temperatura que mede a temperatura na placa.

2. Montagem experimental

O polarimetro estd mostrado na foto e esquema na figura 1, com os componentes numerados: da
direita para a esquerda, a radiacdo do laser estabilizado (1) atravessa um isolador optico (2) € o
polarizador de entrada fixo (3), iris (4), a seguir atravessa o conjunto de camaras porta-amostra A (7) e
B (8), iris (12) e atravessa o polarizador girante (13), incidindo finalmente no fotodetetor (14). As
placas de quartzo sdo montadas dentro de tubos porta-amostra os quais sdo inseridos dentro das
camaras A e B termalizadas por um banho de agua circulante termostatizado. A camara B possui um
padrdo fixo, medido para fins de controle da qualidade. A camara A contém a placa em calibragdo; o
tubo possui uma engrenagem conectada a um motor-de-passo (fonte e drive em 5) que o faz girar
dentro da camara. As camaras sdo montadas em suportes com posicionadores que permitem o
alinhamento das placas de quartzo em relacdo ao feixe de laser, ¢ s30 montadas em uma plataforma
que por sua vez € movida por um estagio linear motorizado (6) interfaceado ao computador, ¢ assim,
as camaras podem ser movimentadas perpendicularmente ao feixe do laser, de forma a posiciona-las
na frente ou fora do caminho do laser. Dentro das cémaras termalizadoras estdo sensores de
temperatura de alta precisdo, termistor, localizados em um pogo vertical (9 ¢ 10), e a profundidade tal
que fique o mais proximo possivel da posicdo em que se encontra montada placa dentro do porta-
amostra. Um sensor termistor especial para ar mede a temperatura préxima a camara A (11).

Figura 1. Foto do polarimetro com a cobertura removida e abaixo, o esquema com 0s componentes
numerados discriminados no texto.
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O polarimetro funciona pelo principio do analisador girante: a diferenca de posigdo angular entre os
minimos determinados com o laser percorrendo apenas polarizador e analisador ¢ com o laser
atravessando a placa, resultam no valor de angulo de rotacdo do plano de polarizagdo. Programas em
LabVIEW desenvolvidos e validados no laboratorio comandam os movimentos, adquirem e analisam
os dados do processo de calibragdo.

De acordo com a Icumsa [1], o valor do angulo de rotacdo da placa deve ser fornecido a
temperatura padrdo de 20,00 °C. Para isto, o valor de rotacdo medido ¢ calculado utilizando-se o valor
medido de rotagdo e da temperatura na placa durante a medi¢@o. O sistema de termalizacdo ja havia
sido caracterizado previamente, quando foram realizados extensos testes comparando as temperaturas
na camara e pogo ¢ ar em volta do polarimetro [3]. Posteriormente, foi realizado um estudo
revalidando a equagao utilizada para o calculo da rotacdo em 20,00 °C [4].

Numa medi¢ao de calibracdo de padrao de quartzo, o tubo contendo a placa gira dentro da camara
A, portanto ndo € possivel montar um termistor permanentemente em contato com a placa. Para isso, o
modelo de cdmara termalizadora contém um pogo vertical internamente reproduzindo os materiais do
tubo, onde a mesma agua circula em volta deste pogo, onde o termistor fica posicionado a menor
distancia da placa. O objetivo deste estudo foi aprofundar a investigagdo sobre a influéncia da posi¢do
do sensor de temperatura no valor da rotagdo calculada. Com essa finalidade, foram realizadas
medigdes da rotagdo de uma placa de quartzo onde a leitura da temperatura foi feita simultaneamente
por um outro sensor montado dentro do tubo porta-amostra (termistor PK019) e quase em contacto
com a placa, e pelo que fica alojado dentro do pogo da camara A (termistor PKO15). A figura 2 mostra
a camara A e as posi¢cdes onde ficam placa e sensor PKO15. A figura 3 (a) mostra a montagem do
termistor PK019 dentro do tubo onde ¢ montada a placa de quartzo, mostrada em 3 (c); em 3 (b) o
esquema mostra o tubo com a placa montada e o feixe do laser atravessando o conjunto. O didmetro
do feixe laser foi determinado por medicdo [5] sendo (1,579 +0,003) mm. Apods a montagem do
sensor PK019 e placa no tubo e inser¢@o na camara, esta foi cuidadosamente realinhada de forma a
que o laser atravessasse o conjunto sem sofrer espalhamento pelas paredes do tubo ou cabeca ou fio do
sensor. O estagio linear permite um posicionamento com passos repetitivos da ordem de 0,01 mm.
Para estudar a influéncia da leitura da temperatura somente, outras influéncias devidas a
homogeneidade da placa foram minimizadas desligando-se o motor-de-passo e realizando-se as
medigdes numa mesma regido da placa. Esse efeito de homogeneidade foi relatado em [6].

Figura 2. Camara termalizadora A montada em plataforma
movida por um estadgio linear. As flechas indicam as
posi¢cdes em que a cabega do termistor PKO15 (fundo do
poco) ¢ a placa em medi¢do (dentro do tubo) estdo
localizados.
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Figura 3. (a) termistor PK019 fixado dentro do tubo porta-amostra o mais proéximo possivel da
posicdo em que a placa sera montada. (b) esquema (fora de escala) mostrando o tubo (3a) porta-
amostra com a placa montada, o termistor PK019 quase em contato ¢ o laser atravessando. (c) placa de
controle de quartzo.

3. Procedimento de medicao

Previamente as medigdes de rotacdo Optica, foram realizadas medi¢des de temperatura no tubo porta-
amostra com ambos os termistores PK0O15 e PK019 posicionados o mais préximo possivel um do
outro, na posi¢do em que a placa foi posteriormente montada (na figura 3a ¢ mostrada a montagem do
PKO019). O polarimetro foi fechado com a cobertura isolante, o banho ligado circulando durante 24 h
enquanto as temperaturas foram registradas. Foi escolhido um conjunto de dados de um periodo de
cerca de 2 h e foi feita a diferenga de leituras e determinado um fator de correcdo ao sensor PK019 em
relacdo a leitura do sensor PKO15. Em seguida, o sensor PKO15 foi reposicionado no pogo da camara
A, que € a sua posi¢do permanente na montagem do polarimetro (figura2), e novamente as
temperaturas foram monitoradas por um periodo de 72 h. Foi determinado um outro fator de corre¢ao
da leitura de temperatura no pogo (por PK0O15) em relagdo a leitura de temperatura na placa (por
PKO019).

As medigdes de angulo de rotacdo da placa de quartzo dextrogira IP885 foram realizadas em 5 dias
diferentes, em que o banho circulante ficou ininterruptamente ligado. A configuragdo foi como
mostrada nas figuras 2 e 3: placa dentro do tubo porta-amostra com termistor PK019 quase em
contato; tubo porta-amostra fixo, sem girar; termistor PK015 no fundo do pogo A. Um novo programa
em LabVIEW foi desenvolvido para realizar as medi¢des ¢ os calculos. Cada série de medida é a
média de 24 repeticdes de medidas de angulo de rotagdo. Cada uma das 24 medidas individuais de
rotagdo ¢ transformada para o valor de rotacdo em 20,00 °C utilizando-se as leituras dos sensores
PKO19 (na placa), PKO15 (no pogo) e PKOl5corr (com o fator de correcdo devido a posicdo)
realizadas no momento das medi¢des. As médias de cada série sdo feitas com os valores transformados
para 20,00 °C.

4. Analise dos resultados

Com a finalidade de obter um fator de correcdo para a calibragdo de PK019 em relagdo a PKO15,
foram realizadas medigdes de temperatura com ambos os termistores montados lado a lado dentro do
tubo porta-amostra, na posi¢cdo em que a placa serd depois montada (como na figura 3a, mas nesta
apenas o PK019esta mostrado). A figura 4 (a) mostra estes resultados de 2 h de medigdo; em 4 (b) esta
o histograma das diferengas dessas leituras, as quais geraram o fator de corregdo para a leitura de




calculado como a média dessas diferengas: -0,0000347 °C.
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PK019, considerando o PK0O15 como referéncia. A corregdo é o valor médio calculado das diferengas,
o qual resultou no valor 0,000564 °C.

No passo seguinte, o sensor PK015 foi recolocado em sua posi¢cdo padrdo no pogo ¢ foram
realizadas medicdes de temperatura durante um periodo de 24 horas, com a finalidade de obter um
fator de correcdo devido a posicao de PKO15 ndo ser exatamente colada a placa. A figura 5 (a) mostra
as medidas de PK019 montado na posi¢ao da placa (como na figura 3a), jA com a correcdo de
calibracdo anterior no valor 0,000564 °C, e PK015 no poco (figura2). A figura 5 (b) mostra o
histograma da diferenga entre as leituras, a qual gerou o fator de corre¢do devido a posi¢do, que foi
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Figura 4. (a) medidas de temperatura na posi¢do da placa adquiridas pelos sensores PK019 ¢ PKO15.
(b) histograma das diferencas nas leituras.
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Figura 5. (a) Monitoramento de 24 h das temperaturas na placa (PK019 corrigidas) e no pogo da
camara A (PKO015). (b) histograma das diferengas.



MeTrologGiA

A incerteza de medicdo foi determinada de acordo com o GUM [7], quando foi feita a
caracterizacdo metrologica do polarimetro, e esta resumida na tabela 1. A rotagdo optica é dependente
da temperatura na amostra ¢ do comprimento de onda da radiagdo incidente. A radiagdo utilizada ¢ a
de comprimento de onda 632,9909836 nm de um laser estabilizado de HeNe calibrado no Inmetro; os
termistores sdo periodicamente calibrados no Inmetro.

A incerteza padrio combinada é: u? = u}%epet + U o + u%emp. Apoés calcular os graus de
liberdade efetivos, o fator de abrangéncia k € calculado a partir do inverso da distribuicao ¢-Student
para uma confiabilidade de 95,45%. A incerteza expandida é a incerteza padrdo combinada
multiplicada pelo fator de abrangéncia, k, U = k X u, . Os resultados das medicdes estdo apresentados
na tabela 2. Cada série corresponde a média 24 medicGes de angulo de rotacdo do plano de polarizagdo
em graus angulares, convertidas para rotacdo em 20,00 °C conforme a leitura do sensor PK019, PK015
(sem correcdo do fator de posi¢do) e PKO15 considerando a correcdo do fator posicdo. A incerteza
expandida, U, calculada para cada série apresenta o mesmo valor, de forma que estdo em uma unica
coluna. Na ultima linha foi feita a média das medidas em todas as séries, totalizando 124 medidas,
realizadas em cinco dias diferentes, e também foi calculada a incerteza expandida U, na ultima célula a
direita.

Tabela 1: Balanco de incerteza de medicdo de angulo de rotacéo nas placas de quartzo.

(xi) Fonte Tipo Origem u(xi) (°)
URepet alinhamento da placa e A desvio-padréo das medicdes de angulo (depende do
repetibilidade normal de rotacéo da polarizacdo em 20°C mensurando)
Ulaser incerteza no comprimento B certificado de calibracéo -2,18 x 107
de onda do laser normal
UTemp incerteza na calibragéo do B certificado de calibracéo 1,08 x 10
sensor de temperatura normal

Tabela 2. Valores médios das medidas de rotagao asensor € desvio padréo o da placa de
quartzo 1P885, em 20,00 °C e em 633 nm.

Séri.e 9e aPK019 o QPK015 o (PKO15corrg o Uk=2
medicGes ) ) ) ) ) ) )
1 29,7937 0,0003 29,7937 0,0003 29,7937 0,0003 0,0006
2 29,7931 0,0003 29,7931 0,0003 29,7931 0,0003 0,0006
3 29,7930 0,0004 29,7930 0,0004 29,7930 0,0004 0,0008
4 29,7951 0,0003 29,7951 0,0004 29,7951 0,0004 0,0007
5 29,7951 0,0004 29,7951 0,0004 29,7951 0,0004 0,0008

6 29,7944 0,0004 29,7944 0,0004 29,7944 0,0004 0,0008
Média 29,7941 0,0009 29,7941 0,0009 29,7941 0,0009 0,0018

Como pode ser visto nos resultados na tabela 2, os valores de média e desvio-padrido das rotagdes
convertidas para a temperatura de 20,00 °C, obtidas pelos trés métodos diferentes, sdo coincidentes
dentro de cada série de medig¢des. Ou seja, considerando as medi¢des com um sensor de temperatura
em contato com placa (PK019), ou no pogo (PK015 sem e com corre¢do), levam ao mesmo valor de
rotagdo do plano de polarizagdo convertido para 20,00 °C, considerando a dispersdo e também a
incerteza expandida. Como a corre¢do de leitura de temperatura devida a posicdo € da ordem de
centésimos de milésimo de graus centigrados, ou seja, um valor muito menor do que a incerteza de
calibragdo dos termistores (a qual é ur = (0,0025) °C fornecida no certificado de calibracdo), podia-se
considerar que a diferenca de posicdo do sensor de temperatura ndo afetaria os resultados de
conversdo da medicdo de rotacdo da polarizacdo, e assim, este fato se comprovou neste
experimento.
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A figura 6 mostra os resultados da tabela 2 com mais clareza. As barras de erro s@o os respectivos
desvios-padrao de cada série de medigdes. Como pode ser visto, dentro de cada série de medicdes, sdo
coincidentes os valores de conversdo da rotacdo da polarizagdo para a rotagdo na temperatura de
20,00 °C, obtidos com as leituras das temperaturas na posi¢ao da placa (com PK019), no pogo da
camara A (com PKO015) com e sem a corre¢ao devida a diferenca de posicdo poco-placa. Esses valores
coincidem, considerando o desvio-padrdo e as incertezas calculadas.

Na figura 6, considerando a reprodutibilidade, isto ¢ medi¢des de séries em dias diferentes,
observa-se um padrdo de dispersdo semelhante ao obtido quando se usa o motor-de passo para girar a
placa, com o laser incidindo no centro da placa, como discutido na referéncia [6]. Essa dispersdo ¢
atribuida a pequenas diferencas na placa, que ¢ constituida por um cristal de quartzo natural. A fungéo
de girar a placa ¢ levar em consideracdo o fator homogeneidade. Nesta montagem experimental com a
placa fixa, a reprodutibilidade da regido em que o laser incide ¢ garantida na mesma série, onde as
medigdes sdo realizadas apos um periodo de estabilizagdo do laser; a repetibilidade leva em conta
também o reposicionamento pelo estagio linear. No fim do dia o laser ¢ desligado e ligado no dia
seguinte: aventa-se a possibilidade de o feixe do laser incidir em uma regido imperceptivelmente
diferente aos olhos do operador, porém com os efeitos medidos conforme a figura 6. Dessa forma, a
reprodutibilidade, medida através da média das 124 medigdes (Gltima linha da tabela 2), resulta numa
incerteza expandida maior do que as incertezas expandidas das séries de 24 repeti¢des em cada dia.
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Figura 6. Valores de rotacdo optica em 20,00 °C, em um ponto da placa de controle de quartzo
IP885, determinados com leituras de temperatura realizadas na posi¢do da placa (bolinhas azuis), no
pogo da camara termalizadora (tridangulo vermelho), e considerando uma corregdo devida a diferenga
de posicao (tridngulo azul).

Os resultados dessas medigdes comprovam que os valores de rotagdo determinados com leituras de
temperatura dentro do pogo da camara termalizadora com o banho circulando, mesmo sem correcao de
posi¢do, sdo equivalentes aos realizados caso houvesse um sensor dentro do tubo, quase em contato
com a placa. Lembrando ainda que durante as calibragdes o tubo gira dentro da camara,
impossibilitando esta montagem. Este estudo revalida o método de montagem experimental para a
determinacgdo de temperatura na placa de quartzo sob calibrag@o no servigo oferecido pelo Laopt.
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5. Conclusées

Foi realizado um estudo experimental para investigar a influéncia da posi¢do, dentro do sistema de
termalizagdo, do sensor de temperatura no resultado do valor determinado em 20,00 °C do angulo de
rotacdo do plano de polarizacdo em placas de controle de quartzo. As medigdes de temperatura
realizadas por um sensor de temperatura, montado quase tocando a placa (PK019), e outro, montado
dentro do pogo da cimara de termalizagdo (PKO15), resultaram em valores de rotagdo Optica
equivalentes, dentro da incerteza de medicdo, descartando a necessidade de um fator de corregdo
devido a posi¢ado do sensor. Este estudo revalida o método de determinacao de temperatura na placa de
quartzo montada dentro de um tubo porta-amostra inserido dentro de uma camara termalizada por um
banho termostatizado de agua circulante, no polarimetro onde ¢é realizado o servigo de calibragdo
polarimétrica de placas de controle de quartzo oferecido pelo Laopt.
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