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RESUMO

\ Néste trabalho estudamos o comportamento de
antigas resisténcias de radio marca Erig (Iinglésa) de valor no-
minal de 150 Ohﬁé, 2 watt, em fuhgéo da temperatura, no interva
" lo entre 0,3°K e 20°K, com o objetio de usd-las como termometro
secundario. Prbpomos um método de calibragdo com o qual obtive- -
mos temperaturas com uma precisdao melhor que 0,6% no intervalo
entre 4°K e 14°K e melhor que 0,35% abaixo de 1,29K, mesmo apos
aquecer 6 termometro repetidas vézes até temperaturas altas(300°K).
Esse Aétodo dispensa as laboriosas recalibragoes com o termome-
tro magnético, apds cada aquecimento até a temperatura ambiente.
- B possivél obter uma precisdo melhor que

0,3% em todo o intervalo, construindo uma curva de calibragdo

g ]
mais detalhada.
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INTRODUCAO

Medidas cuidadosas de temperatura sao fre -
quentemente, o aspecto mais delicado de qualquer projeto de crio
genia, mas a impressdo que se tem & de que qualquer medida muito
precisa terda que ser obtida a partir de termOmetros inadequados
e escalas insatisfatorias. Muito embora se esteja ainda longe de
uma padroniza¢do mas aparelhagens utilizdveis abaixo de 100°K,
ja se dispde, entretanto, de umd boa quantidade de trabalhos nes
se campo, e via de regra é possivel escolher algum tipo de termo
metro que nos dé resultados aceitdveis num dado intervalo de tem
peratura. A escolha, dependendo da experiéncia, é de grande im-
portancia, pois os termdmetros variam bastante de um tipo para

outro, com relagdo as seguintes caracteristicas principais:

—
t

Sensibilidade: Capacidade de detetar pequenas variagoes de

temperatura.

2- Estabilidade a uma dada temperatura.

3- Fidelidade com relacdao a escala termodinamica de temperaturas.

4= Reprodutibilidade: A calibragdo deve ser conservada, mesmo a=

pos ciclagens térmicas até a temperatura
ambiente.

5- Simplicidade de operagao.

6~ Conducao de calor.

7- Capacidade calorifica.

8- Custo.

Em nosso laboratorio surgiu a necessidade de
se ter um termometro que pudesse medir temperaturas entre 0,3°K
e 20°K e possivelmente até temperaturas mais baixas, com relati-
va precisdo, especialmente na regido mais baixa do intervalo,

com o objetivo primeiro de utiliza-lo junto com uma ponte para



Infelizmente nao conhecemos um termometro
que cubra este intervalo completamente e com boa precis3o a ni3o
ser talvez, o que utiliza resistores de carvdo da "Speer Carbon
Co.", usando como propriedade termométrica, sua resisténcia ele
trica, que varia com a temperatura. Esse termometro, entretanto,
a semelhanga dos demais, nd3o & muito reprodutivel quando aqueci

do até a temperatura ambiente e resfriado em seguida, o que exi

ge uma laboriosa reéalibragéo. Isto, em geral, & a parte mais
magante das experiéncias de criogenia. Como se pode ver do que
exporemos no capitulo 1, existem duas linhas de pesquisa, a cur
to prazo, que poderiam resolver &sse problema: um estuda semi -
condutores de germdnio, silicio etc... que constituem termdme -
tros reprodutiveis e de grande sensibilidade quando se lhe in-
troduzem impurezas adequadas, mas que até agora apresentaram re
sisténcias demasiado altas na regido de fragao de grau Kelvin.
A outra mais antiga emprega o carvdo de resistores de radio,
que s3o baratos e ndo exigem laboratérios especializados em se-
micondutores, para sua confecgdo. Um termdmetro do primeiro ti=-
DO estava evidentemente fora de nossas cogitagdes ja que o labo
ratdrio nio estd ainda aparelhado para manufaturar semiconduto-
res. Por isso a escdolha recaiu soObre o carvio. Dispunhamos de
velhos resistores dec radio fabricados pela indidstria inglésa
ERIE, com uma mistura de carvdo e algum isolante. Sio faceis de
limar ou serrar em barras ou placas de taménho e resisténcia e-
létrica desejados; pareciam um comégo interessante e de fato su
beraram nossas expectativas, mostrando-se muito adequados como
termometros, conforme & nosso desejo mostrar néste trabalho.
Até o presente, testes de apenas trés ou
quatro marcas de resistores sao encontrados na literatura; as
Propriedades de cada tipo variam bastante de acdrdo com o mate-

rial e o processo empregados na sua manufatura. Se houvesse uma



boa estatistica com relagdo aos produtos de diversas fabricas
poder-se-ia estabelecer uma relagdo entre o material que consti-
tue 0O resistor, o método de fabricagdo e suas propriedades como

termometro, chegando talvez, a um tipo mais eficiente.



CARPITULO

- — . — 4 ——— ——

PRINCIPAIS METODOS EM USO PARA MEDIR BAIXAS TEMPERATURAGS

T - 1 - Introdugdo

0 objetivo deéste primeiro capitulo & fazee
uma breve revisdo de como se mede ura temperatura na regliao cri
ogénica com énfase principalmente nas escalas e termometros por
nds utilizados. Um estudo mais detalhado, seria muito cxtenso,

razdo pela qual aconselhamos a leitura das refercncias indicadas.

I - 2 - As escalas basicas_de temperatura

Para medir-se uma quantidade qualquer e nv
cosganio ter antes de tudo uma escala, em relagdo a qual se efe~
tua a medida. Deve haver unma escala fundamental que & o padrao
ao qual todas as escalas secundarias, que sdo utilizadas em medi
das, devem ser referidas. Para tempcratura, a escala fundarental
S a Escala Termodindmica, ou Escala Kelvin, que define como in -
tervalos iguais de temperaturas, aqueles entre oS quais uma ma -
quina de Carnot pealiza trabalhos iguais. O zero dessa escala =
a temperatura (inatingivel) de uma fonte fria, 3 qual una mqui-
na de Carnot nao rejeitaria calor, transformando em trabalho fo-
do o calor retitado de fonte quente. A unidade é definida atribu
indo~se o numero 273,16 ao ponto triplo da ‘agua, o quc faz com
que o intervalo entre o ponto de gélo e o ponto'de vaﬁor de &gua
a pressao normal fique dividido em 100 unidades.

A realizagdo prdtica da Escala Kelvin e ex -
tremamente dificil, o que obriga ao uso de escalas secundarias a
ela peferidas. Uma das mais importantes e a Escala do Termdmetro

de Gas por causa de seu largd intervalo de aplicabilidade (desds

1 . 8°K ate 1.000°K aproximadamontr). A temperatura medida com s



tal termometro pode ser definida de modo a coincidir com a esca-
la Kelvin no limite em que o gas funciona como gas perfeito. Em-
bora seja possivel utilizar o termometro de gas (a volume ou a
pressdo constante) para medir temperaturas numa experiencia deter
minada, isto & entretanto uma tarefa complicadissima. S3o neces-
sipias muitas eovregbes popr se ter que usar um gis real, para dar
conta do volume morto de gas entre o bulbo e o medidor de pres -
sdo,etc...Em vista dessas dificuldades, em 1927, na 7a. Conferén
cia Internacional de Pésos e Medidas, adotou-se a chamada "Esca-
la Pratica Internacional de Temperaturas" (IPTS). De 90,17OK ate
903,66°K ela e construida calibrando-se a resisténcia elétrica

de um fio de platina com um termdmetro de gas em alguns pontos
fixos de realizagdo bem precisa. As temperaturas intermediarias
entre o5 diversos pontos fixos sdo obtidas medindo-se a resisten
cia com pontes especiais é convertendo-as para a escala termodi-

' ndmica por meio de fdrmulas de interpolagdo. O termometro de re-
sisténcia de platina é de realizagdo pratica relativamente fa-
cil,e de alta precisdo e reprodutibilidade.

Para relacionar a IPTS com a escala termodi-
namica foram feitas experiéncias que resultaram numa formula pa-
ra as diferengas entre uma e outra escala (Ref. 1), entre 273,10
°k e 717,82°K. No poﬁto do oxigenio (90,17°K), experiéncias rea-
lizadas no laboratdrio de Leiden (1935) e pelo N.P.L. da Inglater
ra (1960) indicam a existéncia de diferengas da ordem de grande- |
za do érro relativo ao termdmetro de gds (de 1 a 4 centésimos de
grau) .

Para realizagdo de escalas praticas acima de
1.000°K até aproximadamente 1.500°K utiliza-se um termopar espe-
cial. Acima desta temperatura emprega-se a lei de radiacao de

Planck.



I - 3 - As escalas abaixo de 90°K

a) Tentativas de extensdo da IPTS, abaixo de 90°K

A escala internacional s3 se estende até
90,19°K, ponto de ebuligdo do oxigénio, pois a temperaturas infe
riores, as impurezaé de platiha produzem alteragdes importantes,
A parte isso, ndo existe formula satisfatoria que dé a variagdo
de resisténcia da platina com a temperatura até o hélio 1liquido.
Em vista désse fato, em 1939 Hoge e Brickwedde (Ref., 1) calibra-
ram uma série de termometros de platina utilizando "= termdmetro
a gas na regiao entre 11%K e 90°K,_adotando como ponto de referen
cia a temperatura normal de ebuligao do oxigenio, como sendo
90,19°K. Essa escala, chamada NBS para temperatura abaixo de
90°K, foi usada para determinar as pressoes de vapor e os pontos
triplo§ do hidrogénio normal e para-hidrogénio,por Hoge e Arnold
:(Ref. 3). Nessa regido, € possivel reproduzir a escala, calibran
do qualquer termometro conveniente para essas temperaturas,A pre
cisdo dessa escala foli estimada em + 0,02 graus, com reliagido i
escala Kelvin.

Varios laboratdrios tém tentado estender a
escala IPTS até 20°K sem entretanto chegar a um acdrdo. Um dos
trabalhos mais significativos foi efetuado por C.R.Barber (Ref.4)
do National Physics Laboratory da Inglaterra. O primeiro passc
foi calibrar um conjunto de termometros a gas de Hélio de concep
gdo avangada e estabelecer uma escala (escala NPL) de 10°K a
90°K. Em seguida calibraram termometros do NBS, do PRMI (Instite
to Fisico-Técnico e Radio-Técnico de medidas) de Moscou, e seus
v“gprios termometros de platina, com o termdmetro a gis. Desta
forma, adotando um mesmo valor para o ponto de oxigenio(90,18°K)
puderam comparar as trés escalas, e indiretamente a da Pennsylva

nia State University (PSU), sue tinha também estabelecido uma es




cala, e feito comparagdes com a da NBS. A concordancia entre os
quatro laboratdrios foi de + 0,02°K acima de 20°K. Abaixo dessa
temperatura foram observadas discrepancias maiores)de ateé O,OSOK

que sugeriram um érro na escala NBS, em torno de 12°K.

b) As escalas de pressao de vapor

Medidas préticas de temperatura, em alguns
intervalos criogénicos referem-se frequentemente a escalas,de
pressao de vapor de alguns liquidos. As escalas por nds utiliza-
das foram as do He' e do Hidrogénio, por isso damos um breve re-
sumo das caracteristicas de ambas. As escalas de pressdo de va -
por baseiam-se no fato de que a pressao exercida por um vapor sa
turado em equilibrio térmico com seu liquido (ou s6lide), & uma
fungdo-'bem definida da temperatura.

A escala do He' data de 1948, estabelecida
por Schoenberg e H. Van Dijk (Ref. 5), e ia desde 1,0°K atéd 5,2°K.
Foi aperfeigoada em 1955 e indicada em 1958 pelo Comite Interha-
cional de Pesos e Medidas, com o nome de "Escala de pressdes de
vapor do Heu, de 1958". Essa escala & definida por uma tabela de
pressaes de vapor do Heu, cada milésimo de grau, desde 0,5 até
5,22°K (Brickwedde, Ref.6) ¢ apresenta um érro a 5°K da ordem de
0,002°K na realizacao da escala, e de 0,010°K em relagao a esca-
la termodinémica (Clement, Ref. 7). Sua construgao baseia-se
principalmente no calculo da relagdo pressao de vapor-temperatu-
ra, abaixo de 4,2°K, usando equacdes de termodindmica estatisti-
ca, e envolvendo coeficientes determinados experimentalmente a
partir de calores latentes, capacidade calorifica, coeficientes
viriais e de dados sObre densidades do hélio liquido (Van Dijk,
‘Ref. 8).

Pouco abaixo de 2,2°K o} Heu se torna super=-

fluido, e nesse estado torna-se dificil medir a pressio de vapor,

-
-



ndo tanto por éste ser pequeno (120 microns de Hg a 1°K) mas por
causa do filme de HElio supercondutor. Bsse filme de 1iquido so-
be pelas paredes do termdémetro buscando as regides mais quentes
do mesmo. A seguir &le se condensa sdbre a superficie do 1iquido
transportando para éste grande quantidade de calor. Desta manei-
Pa as paredes do bulbo ficam mais frias que o 1fquido (Ref.d). A
queda de pressdo devido do refluxo do fiime de hélio na tubula -
gao do termdmetro pode causar eérros de 40 = 50% nas medidas de
pressao em regides de centenas de microns, e abaixo disso o eérro
pode superar 100%.

0 isdtopo leve do hélio, o He3, tem pressao
de vapor bem maior nas temperaturas mais baixas (8.600 microns a
1°K) e ndo se verifica o aparecimento de filme superfluido, por
isso, em 1950 j& havia sido proposta uma tabela de pressdes de
vapor entre 1,0 e 3,3°K. Em 1962 uma tabela de pressoes de vapor
de He3 que vai de 0,25°K ate 3,32S°K foi aprovada e recomendada
pelo Comité Internacional de Pesos e Medidas. As equagdes que de
finem essa escala, e uma tabela de pressces de vaﬁor calculadas,
com intervalos de 0,001°K, entre 0,2°K e 3,325°K foram publica -
das por Sherman et Al. (Ref.10). A concordancia entre as tempera
turas da escala do He3 e do Heu estd dentro de O,OOUOK abaixo de
2°K (Ref.11). A escala do He® tem uma incerteza estimada de
0,003°K a 1°K em relagio a temperatura termodinamica. Em nosso
labotatorio ndo tem sido usada essa tabela em vista do alto pré-
¢o do Hesie consequentemente, da pouca quantidade de que dispo -
oS,

Com relagdo ao hidrogénio, seu uso & um pou-
co dificultado pelo fendmeno da conversio orto-para: o hidroge -
nio no estado orto possue spins paralelos enquanto que no estado

ara os spins sdo antiparalelos. 0 estado Eéii tem energia menor

que o estado orto o que faz com que o para-hidrogénio seja a for
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ma mais estavel a baixas temperaturas. Na falta de um cataliza-
dor, a conversdo orto-para & muito lenta (Brickwedde, Ref.12),
o que permite liquefazer hidrogénio e conservar a razao dos pe-
sos estatisticos orto-para de 3 : 1 que existe & temperatura am
biente. Nessa proporgdo o hidrogénio & conhecido como "normal".
Para as primeiras poucas heras a concentragao orto cai aproxima
damente 0,6% por hora. Se as medidas devem prolongar-se por va-
rias horas e se a precisao necessaria for maior que 0,1% deve =
se colocar uma pequena quantidade de catalizador (hidrdxido fér
rico, &xido de neodimio, anidrido cromico etc...) para que a
conversido se faga rapidamente. £ sempre melhor trabalhar com pa
ra-hidrogénio ji que & estdvel e tem sua pressao de vapor bem
conhecida.

0 NBS publicou em 1955 uma tabela de pres -
soes de vapor chamado e-H, que & hidrogénio em equilibrio no seu
ponto de ebuligao (20,27°K p/ e-H, e 20,39°K p/ H, normal), con
tendo 99,79% para-H e 0,21% orto-H (Ref. 3). Wolley, Scott e
Brickwedde (Ref. 1ll4) apresentam uma tabela equivalente para o H,
normal. Essas tabelas se estendem de 14°K a 21°K e tém um erro
estimado em 0,0loK em todo intervalo com relagdo & escala Kelvin.

0 termometro para medir pressdo de vapor
consta essencialmente de um bulbo cheio de gas que pode ser con-
densado na regiao de temperaturas que interessa, & que esta liga
do por meio de um tubo de alguns milimetros de didmetro a um ma-
ndmetro de mercirio, 6leo ou outro 1iquido conveniente, A altura
da coluna & lida geralmente com um catetometro de precisao.As
principais vantagens désse termometro sdo a de ndo necessitar da
maioria das correg¢des necessarias ao tgrmeetro“a gas e de ser
extremamente sensivel a variagoes de temperatura.

A expressdo da sensibilidade é dada a par -

tir da equagdo de Clausius-Clapeyron por:



a0 1N

dp - Hvap (1)
dt T(vv- vl)

onde Hvap = calor de vaporizagao

vy, ° volume especifico do vapor saturado

Vis volumeespecifico do liquido saturado

A tabela abaixo nos da a sensibilidade de al

guns termometros de pressao de vapor, as pressoes de 50mmHg e

760 mmHg.

Material, T°K(P = 50mm) dP/dT T°K(P=760mmHg) dP/dT
(mmHg/grau) (mmHg/ gr=""

Dioxido de carbono 166,3 5 194,6 62

Oxigénio 70,4 10 90,19 80

Hidrogenio 14,0 34 20,4 223

Helio 2,3 110 4,2 720

Como se v&, a sensibilidade & muito grande
principalmente para os liquidos de ponto de ebuligdo mais baixo.
Para o caso do hélio prdéximo ao seu ponto de ebuligdo 2 pressdo
ﬂtmosférica,temos uma sensibilidade de 710 mmHg por grau; com
cuidado razodvel podemos medir pressdes até 0,1 mm, O que nos
permite ler variagles de aproximadamente lO-u graus. Usando um
mandmetro diferencial a Sleo, e um bom catetdmetro pode-se medir
ate 10-5, entretanto para diferengas de temperatura tac pequenas
s30 necessarias corregdes devido & expansdo da coluna de mercirio
e da escala, com a temperatura, corregoes devido a depressao do
menisco, e radugao a aceleragao padrao. Todas essas corregdes
~35 também necessarias nas medidas muito precisas usando o termd
metro a gas de volume constante. Uma corregdo que as vézes é ne-
cessaria é aquela devido 3 pressdo da coluna liquida que se encon

- I g
a2 scdre 3 amcstra (corregao hidrostatical.

-
-
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A principal limitagdo, como se pode ver da
tabela ‘acima, € a de que hi certos intervalos de temperatura ina
cessiveis pois nio existe material cuja pressdo de vapor seja u-

tilizavel Nnos mesmos.

c) As Escalas Magnéticas

Abaixo de 0,3°K as escalas de temperatura
sao realizadas por iﬁtermédio da susceptibilidade de certos sais
para-magnéticos. Nessas regices, para fabricar as temperaturas u
sa-se a desmagnetizagdo adiabdtica désses sais e & possivel 3as
vézes usar um unico sal para servir de refrigerante e de termome
tro. Para certos sais paramagnéticos @ susceptibilidade magneti-

ca x varia com a temperatura segundo a expressao:

+ o (2)

onde ¢ & a constante de Curie; 6 & uma constante, positiva ou
negativa provinda dos efeitos cooperativos entre ions magnetlcos.
O térmo & inclue o diamagnetismo de todos os Tons e moléculas
que compoem o cristal e também qualquer paramagnetismo indepen -
Jente da temperatura, como por exemplo o paramagnetismo de Van
Vleck (Ref. 15).

A susceptibilidade magnética é usada como
propriedade termométrica da seguinte maneira: mede-se a suscepti
~ilidade do sal por meio de uma bonte de mﬁfua indutancia (Ref.
16) em temperaturas de Hélio liquido, conhecidas através da pres
sdao de vapor. Quando & << T, a =quacao (é) € uma reta em 1/T.
Desde que isso seja verdade pode-se determinar se C e extrapolar
(2) para temperaturas mais baixas. As temperaturas assim obtidas

- - . -~ - . ¥ P
sao chamadas temperaturas magneticas e sao indicadas com T y por

ndo serem exatamente iguais ds temperatuas termodinamicas. Isso



S L .

se deve ao fato de que a influencia de 6 se torna cada vez maior,
a medida que a temperatura decreécee Como as diferengas T - T*
aumentam, € necessario calibrar o termometro usando os conceitos
de termodindmica.

Para a calibragdo faz-se primeiro uma magne-
tizagao isotérmica do sal paramagnético, até um campo H (no gra-
fico da figura 1 corresponde a ir de 1l para 2 a uma temperatura
da ordem de 2 a 3°K, bem determinada por meio de um termometro
de pressao de hélio.

A entropia de um sal paramagnético pode ser
obtida através da expressdo de Brillouin para o momento magnéti-
co do sal, aesprezando-se a entropia da reéde (Ref.17) e é dada

por:

: (
sinh (2J + 1} EJ
sinh £

S =R 1ln

- RgB (g) (3)

onde B (£) € a fungdo de Brillouin dada por

B (g) = (20 + 1) coth [(20 + 1) coth (2J + 1)¢ Lcoth(i)(u)

J .

com E :—gﬂﬁ_
2kT

Essa fungao se encontra tabelada nos princi-

pais livros de termodinamica estatistica (Ref. 17).

Para o caso de campos fracos e temperaturas relativamente altas
oy H << KT )
. .

Lim _sinh [(23 + 23] | 2 4 1 ol

£-+0 sinh ¢

S; = R 1n (20 + 1) (5)
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A variagdao da entropia’entre os estados (1) e (2) da fig.l, fica

entdo expressa por:

R 1n sinh (2J + 1)62
(20 + 1) sihh€2

82 - Sl =

- R52 B(£2> (6)

0 segundo passo na calibragio & o da remogao
do campo magnético de forma reversivel e adiabatica. Dessa manei
ra passa-se isentrdpicamente do ponto (2) ao ponto (3) da fig, 1
com S5 = 5,.

Medindo-se x calcula-se T* no ponto (3) para
© qual se conhece a entropia. Fazendo uma série de desmagnetiza-

goes adiabaticas a partir de diferentes valores de H, pode-se ob

-, %
ter um grafico de S contra T e calcular

( . } (7)
T ) H= o

Apds cada desmagnetizagdo adiabatica adicio-
nNa-se uma quantidade conhecida de calor ao sal, por meio de uma
fonte -de raios X ou por meio de uma bobina de indugao, mantendo
H = 0.

*

%
Mede-se a mudanga Ty, = T; (ver fig.l), devi-

do & variagdo da energia interna do sal obtendo

9
- (8)
[ T J H=o0

Para uma substdncia paramagnética, a la. e

2a. leis de termodindmica nos dio

Tds =dQ - Hd M (9) .

e se H=20



ou

1
o

%
Tz{ag} =(3Q/3T)H (10)
H

= 0 (oS / 3T ) H

Obtem-se assim a temperatura termodinamica a
partir da temperatura magnética através das quantidades (7) e(8)
conhecidas. Com isso pode-se fazer uma tabela para cada sal para
magnético. Dos sais estudados, O qué mais segue a lei de Curie (

o desprezivel na equagdo 2) & o nitrato de Cério-Magnésio (NCM) ,
Ce, Mga(n 03)12 24 H20

- (o] - ~ .
para a qual ela vale até 0,006°K com uma aproximagac de 1%. Isto
faz com que éle seja o termometro mais usado nessa faixa de tem-
peraturas, muito embora requeira aparelhos bastante sensiveis de

3 emu/cm3. 0 a

vido & sua pequena susceptibilidade, 34 que ¢ ~10~
lumem de ferro-amonia, O alumem de cromo-metilamina & © sulfato
de manganés-amonia seguem a lei de Curie ateé 0,27°K dentro de 1%.
0 termdometro magnético (Ref.16) apresenta u-
ma série de dificuldades dentre as quais queremos ressaltar as
mais importantes: 0 volume do sal em geral & grande, de ordem de
1 cm3 e a temperatura deve ser uniforme em todo ele, por 1sso
sempré que possivel devem=se usar monocristais para manter a mail
or difusibilidade térmica possivel. Para exﬁeriéncias de medida
de calorimetria seria conveniente que © calor especifico do sal

termométrico fosse desprezivel o que de um modo geral nao e ver-

dade, muito embora o NCM tenha um calor especifico extremzments

cixs, ccm _CT- - 3% G ET2Ls . & Forms G2 EmesTrZ scarrets
R -
uma corregao que nem sempre €

o

possivel fazer. As calibragoes, em

geral, sao feitas para amostras esféricas. Outra dificuldade suX



ge quando se trahalha com-sais de susceptibilidade . baixa {coma.
o NCM), em regiGes de He liquido; muitos dos materiais emprega-
dos na construgao do criostato Possuem susceptibilidades que de-
pendem da temperatura, comparaveis com a do sal empregado, inclu
indo alpaca, latio, ago inoxidavel ndo magnatico, adesivos, resi
nas,vernizes, ete.., (Ref, 18 ¢ 19), Buse inecrreriento podec sep
contornado, desde qQue os materiais em questdo ndo sejam muito
magnéticos, medindo-se a mitua indutincia em czda temperatura,
respectivamente com amostra e sem amostra e utilizando a diferen
ga. Quaisquer materiais supercondutoreé, especialmente aneis de
solda de baixo ponto de fusdo devem ser evitados sc suas tempera
turas de transigao estiverem ' préximas do intervale de Ttemperatu
ras da experiéncia.

Nas referencias 18 ¢ 19 encontramos tabuia -
das as propriedades medidas, de varios sais empregados em termc

metria e refrigeragdo.

I - 4 - Termometros de Resisténcia

A resistividade de metais e semi condutores
veria com a temperatura e essa propriedade da lugar a construgéo
Jdé termometros relativamente simples e praticos, que s3c os tep-
mometros de resisténcia elétrica. Sdc certamente os ingtrumentos
Mais .mportantes para medidas a baixa temperatura, pois, depen -
dendo do material empregado chega-se ficilmente a mediv temperza-
turas da ordem de loK, certamente ateé O,SOK (Ref, 22 a 27), usan
do resisténcias de carvao, < com muita prohabilidade até tempera
turss dz ordem de ~en*tacimos de grau, conforme pretendemos tam -
bém mostrar néste trabalho.

Os termometros metdlicos com secu maior expo-

ente, o termometro de platina, ndo podem ser oficazmente usados
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abaixo de 10 ~ 207K pois sua resistividade cai rapidamente a ze-~
ro. Como estamos interessados principalmente em temperaturas a-
o o] - .
baixo de 207K, nos os deixaremos de lado, preocupando-nos apenas

com os termometros semi-condutores.

__TERMMETROS SEMICONDUTORES

A resistividade elétrica dos semicondutores
em temperaturas suficientemente altas para que os efeitos das im
purezas possam ser desprezados, varia exponencialmente com o in-
verso da temperatura (condugdc intrinseca). Jd a temperaturas
muito baixas, a condugao elétrica se deve as impurezas que forne
cem elétrons (doadores) ou que aceitam elétrons (aceitadores).
Vosta regido a resistividade se torna de novo mais ou menos pro-
porcional & expcnencial do inverso da temperatura. Os semicondu-
tores agem, portanto, de maneira contraria & dos metais j3 que
sua sensibilidade aumenta a medida que a temper~sturadecresce.Seu
comportamento os torna; portanto, candidatos naturais a termome-
tros de baixa temperatura especialmente abaixo de 10°-20°K. 0O 0a
pido crescimento de resisténcia, entretanto, pde uma limitacio
na temperatura que se pode atingir (da ordem de 1-2°K para a mai
.~ia dos semicondutores).

Dentre os semicondutores investigados até a-
gora, os que mairs se prestam sdo os de germanio e os que utili -

zam compostos de carvao. : .

_TERMOMETROS DE CARVAOD

Os termometros de carvao comegaram a ser em-
pregados em 1936 com Giauque (Ref.28) que utilizou fitas de pa-

pel sObre os quais pintava camadas de tinta nanquim ou "aquadag".



. Embora fossem bastante sensiveis e, devido 3 grande superficie,
permitissem bom contato térmico. eram muito instdaveis, acusando
baixa reprodutividade.

Atualmente faz-se largo emprego de resistén-
cia de radio, devido principalmente aos trabalhos 'de Clement e
Quinnell (Ref.22). Bles medivam as cavacterIstiecas de resistores
da fabrica Allen-Bradley desenvolvendo uma equagdo semi empirica
que representa o comportamento R x T entre 2°K e 20°K, dos resis

‘tores de 1W, (10 ohms até 270 ohms Valor nominal), dada por

log R + K/log R = A + B/T (1w

o0 que representa as temperaturas naquéle intervalo, com um errc

maximo de aproximadamente 0,5%. O intervalo foi depois estendido

ate 0,3°K empregando resistores de 10 ohms e 2,7 ohms.

" A reprodutividade com ciclagem entre 4,2°K e

. 300°K foi estabelecida por Clement como sendo inferior a 0,1%.
Essa reprodutibilidade foi confirmada em 1959 por Plumb e Edlow
{Ref.23), os quais notaram porém que, estabelecidas condigdes i~
deais de equilibrio de um banho de hélio 1iquido a 4,2°K os re -
sistores testados quer imersos diretamente no banho, quer encap-

sulados levavam 3 a 4 semanas para atingir equilibrio, sofren '

uma variagdo de.3 a 3,5 milésimos de grau. Resultado similar rFoi

']

-~1=ar+ad~ -~ay Lindenfeld (Ref.24}. Outras informagoes & respei
to de reprodutibilidade dos resistores Allen Bradley, podem ser
enconérados nas Ref. 25, 26 e 27.

As propriedades citadas valem apenas para es
sa marca de resistores. As diferentes misturas e métodos emprega
dos para sua construgao pelas diversas fabricas, fazem com quc¢

as caracteristicas termométricas variem muito de um produto para

QuUTIrO.
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E importante que o aquecimento devide ao e -
feito Joule seja desprezivel, para que a temperatura do resistor
nao supere a do banho. Experiéncias efetuadas por Clement e Quin
nel (Ref.22) e Berman (1952) (Ref.29) mostram que a poténcia dis
sipada para os resistores Allen Bradley, nao deve superar 0,004w
a H,ZOK para que a variagdo de temperatura devido ao efeito Jou-
le ndo supere 0,0001°K.

Com aplicagdo de um campo magnético de 4500C
gauss, um resistor Allen Bradley de 120 ohms soireu um acréscimo
de 2,3% na resisténcia. Parece que sua resisténcia, a uma tempe-
ratura fixa cresce linearmente com H2 até 50 Kilogauss.

A maior limitacdo dessa marca de resistor &
o valor excessivamente grande de R & tempeartura da ordem de fra
gao de grau, ja que partindo de 2 ohms & 290°K chega-se a ~2x106
ohms a 0,39K. Abaixo dessa temperatura a medida precisa de R se
torna praticamente impossivel devido ao seu rapido crescimento.

Em 1957 Nicol e Soller (Ref.29) experimenta-
ram resistores da Speer Carbon Co. 'Pennsylvannia) do tipo -"Aergo
vox" agora ndo mais fabricadeos, e do tipo "Speer" de fabricagao
recente, obtendo para ambos resisténcias muito menores, tornand?
ae portanto, utilizdveis abaixc de 1°K. Para comparagac danos u-
ma tabela de valores de R x T para os trés tipos citados, tira =

dos da Ref. 30.
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Resist.
Nominal 4,2°K 1,0°K 0,5°K 0,39
(390 740 1.480 2.410 5.200
AEROVOX | 470 880 1.840 3.300 6.300
1.200 2.260 4,500 8,170 15.700
f
100 165 272 430 670
SPEER {
200 366 676 1.160 2,040
ALLEN - 5 g
BRADLEY 47 1.000 5,6x10 7x10 -

Termometros de germanio e outros semicondutores

As limitagdes apresentadas pelos termome ~
de carvdo, especialmente a necessidade constante de recalibragdo,
quando se desejam grandes precisdes, estimularam as pesquisas vi
sando o emprégo de monocristais de germanio com impurezas de ar-
sénico ou Indio. Sua sensibilidade & comparavel a dos resistores
illen Bradley e sua reprodutibilidade & muito grande, no limite
dos testes, desde que certas precaugoes sejam tomadas para elimi
nar tensoes, resistencias de contato e contaminagdes da superfi-
cie,

Kunzler, Goballe e Hull (Ref.31) usavam pon=-
tes de tipo Kelvin, de quatro terminais, para minimizar o efeito
da resisténcia de contato. Consegue-se assim, praticamente, eli-
minar o efeito dessa resistencia, que entretanto, deve ser sufi-
cientemente pequena para evitar aquecimento nos pontos de conta-
to dos terﬁinais de corrente. Costuma-se encapsular o germanio
para evitar contaminagbes e proporcionar resisténcia mecanica.Pa
:2 maior precisdo usa=-se um potencidmetro para comparar as que -

das de tensdo no termdmetro e numa resisténcia padrdo em série



com ele. 0 efeito de forgas eletromotrizes térmicas é eliminado
tomando-se leituras com a corrente nos dois sentidos e¢ fazendo-
se a média. Se a mixima precisdo ndo for necessidria pode-se uti
lizar um termometro de dois terminais e uma ponte de Wheatstone.
Plumb e Edlow (Ref.23) obtiveram uma reprodutividade dentro de

3 x 107% apos varias ciclagens da temperatura ambiente até
4, 2°K.

Usando um campo de 16.000 gauss a variagéb a
parente na temperatura dos termometros de germdnio, a 4,2°K esta
mais ou menos entre 0,03°K (Texas instruments) e 0,15 (Bell Tele
phone) (Ref.32), sendo portanto maior que a dos termometros de
carvao Allen Bradley que tem uma variacgdo correspondente de
0,002°K.Recentemente, a Minneapolis-Honeywell Regulator Co. lan-
JOu um termometro de germinio (Honeywell, série II) projetado pa
0,1°K

ra o intervalo de 1°K a 100°K cuja precisdo & de +
e

em  todo o intervalo , € cuja reprodutibilidade de 0,010°K
entre 15°K e 100°K e menos de 0,005°K entre 15°K e 1°K. Sua deri

vada dR & de 10000 ohms/ °K a 1,5°K, 400 ohms/ °K a 4,2°K ' e

40 ohms/ °X a 10°K. 0 tempo de resposta & de 0,1 segundos para o

tipo encapsulado, e de 0,01 segundos para o tipo ndo encapsulado.
Dentre os poucos inconvenientes esta o fato de que s0 é possivel

fabricar ésses termometros em laboratdrios especializados, incon

veniente que estd desaparecendo, em parte, a medida em que ja e~

xistem indUstrias produzindo-os comercialmente. Outra dificulda-

de € a de que sua resisténcia varia muito depressa com a tempera

tura, de modo semelhante a dos resistores Allen Bradley.

Tudo indica, entretanto, que deve ser possi-
vel encontrar um certo grau de impureza ou mesmo outro semicondu
tor cujo intervalo Gtil seja abaixo de 1°K. Com isto bastaria em
pregar dois ou mais termometros para se cobrir um intervalo qual

quer. Outra objegdo, que n3o cremos seja propriamente um inconve
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niente, & a falta de uma expressdo matemitica que dé a temperatu
ra em fungao de resisteéncia; ndo nos parece um grande inconveni-
ente ja que, dada a sua grande reprodutibilidade, basta um grafi
co de R x T feito com o auxilio de um termOmetro de pressao de
vapor ou de um termometro magnético, para se determinar qualquer
tempepatura por interpolacio grifica com precisivc provivelmente
maior que a dada por uma férmula matemdtica aproximada com a £dr
mula (11).

) Em vista do que dissemos panece que se 0sS
termometros semicondutores puderem ser comprados, ja calibrados,
deverdo tornar-se termometros padrdo, secundarios, dispensando o
pesquisador de ter que usar os incdmodos termometros a gas, pres
sao de vapor ou magneticos, cada vez que for fazer uma experién-

21la.



CAPITULO TI

0 N0SSO TERMOMETRO

-

II - 1 - Introdugao

Conforme dissemos na introdugao déste traba-
1ho, e pelo que se pode deduzir do cap.l, a necessidade de um
termometro capaz de indicar temperaturas entre 4° e luoK, com a
possibilidade de chegar até 0,3°K (e eventualmente até O,OIOK)
fez com que a escolha recaisse sobre o termometro de resistencia
de carvdo. A necessidade imediata désse termometro prendia-se as
medidas de susceptibilidade magnética/de sais paramagnéticos que
o Dr. ﬁei Fernandes de Oliveira Jr. estava realizando para obten
~ao de sua tese de Livre Docéncia. O criostato no qual ele realli
zava suas medidas foil contemporaneamente usado para as calibra -
¢Ses do termometro de carvio, o que facilitou muito o nosso tra-

balho.

11 = 2 = Consétrucao do resistor do termome tro

Para a montagem experimental desejada, era
. ~~pssario um resistor que n3o contivesse chumbo ou estanho (em
geral usados nos contactos de resisténcias de pradio), para nao
interferir com as medidas de susceptibilidade magnética, uma vez
que estes metais se tornam supercondutoresem temperaturas de He.
A solugdo era desmontar O resistor, e utilizar apenas O carvao,
com novos terminais confeccionados especialmente. Como Os car =
.35 Je resisténcias encapsuladas (como as Allen Bradley, Speer,
etc...) sdo frageis quando manuseados sem a protegdo da capsula
além de serem raros em nosso 1aboratdrio, resolvem-se experimen-

tapr o carvao das antigas pesicténeias de radio (marca ERIE, da
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Inglaterra) que s3o bastante resistentes. Embora estejam em desy-
0, a mais de 15 anos pPossuimos muitos déles como sucata. Depois
de alguns testes preliminares em que medimos a variagdo de alguns
resistores até. as temperaturas do N2 e do Heq escolhemos, por
ter caracteristicas interessantes, baixa resisténcia clétrica a
baixas temperaturas, ete... o da 150 ohms com dimensdes externas
de 1/4" de diametro por 1" de comprimento. Nio podemos descobrir
com certeza a dissipagdo, mas & possivel que seja de 2 watt., Bs-
Ses resistores seguem o antigo cddico "'corpo, cabega e pinta',
onde o valor da resisténcia € dado pelo nimero correspondente a
cor do corpo, seguido do valor correspondente i cdp de uma das
extremidades e de tantos zeros quantos indicados pela cor da pin
ta. Um resistor da ERIE, de 100 ohms 1/2 watt "Ceramicon" foi u~-
sado por Howling, Darrell e Mendoza em 1954 (Ref,38) visando sua
utilizagdo com o termémetro padrao abaixo de 1°K (até 0,05°K) em
lugar do termometro magnético., Nio sabemos se se trata do mesmo
tipo de resistor empregado por nds, entretanto a curva R x T por
éles obtida & praticamente igual & nossa entre 1,2 e 0,3°K. Uma
dificuldade encontrada por &les foi o longo tempo de equilibrio
térmico entre o sal e o termOmetro abaixo de O,IOK (1% minutos a
O,OSOK), que segundo os autores deve poder ser melhorado.

Para facilitar o contato térmico e a estabi<
lizagao da temperatura dentro do resistor, o nosso original foi
~ortado em fatias finas, de lmm de espessura com a serra circular
de diamante e em seguida as fatias foram reduzidas na sua largura
até cérca de 3mm por meio de lixa e de uma lima fina., O comprimen
to usado foi de 20mm e a resisténcia § temperatura ambiente
da ordem de 1300 ohms. Os terminais do resistor foram confec-
cionados enrolando numa das extremidades um fio duplo de man-

ganina (de 30 ohms/pé) e na outra um fio simples do mesmo mate -

rial. As espiras foram em seguida cobertas com tinta prata "sil
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ver micropaint.SC 137 dag "Micro-ciréuits Co." Ohio. O *erminal
triplo permite eliminar o efeito da resisténcia dos fios que po-
deria prejudicar ac medidas 43 qQue 3 reeietinats AL amanganina v

. e Bl Y : IR Y] v -

ria, embora pouco com a temperatura.

0 resistor foi en seguida encaixado numa fen
da praticada na parede de um tubo de Araldite (AT-1 CIBA’, cola-
do com verniz (G.E.7031}, que por sua vez foi introduzido no cri

ostato (Ref.34) para a calibracio..

IT - 3 - A aparelhsgem para medidas da resistencia

Para medir o valor da resisténcia f.i usgada
uma ponte de Wheatstone descrita em detalhes na Ref.34, consti =~
tuida de uma resisténcia varidvel de 100 K ohms da Electro Scier
tific Instruments com variagdes de ate 0,1 ohms e de duas resis-
tencias fixas padriZo de 10 X ohms, fabricadas pela General Ra -
din Ce,, 212m de um condensador variavel que serve para compen -
=z a capacitdncia entre os fios de ligagdo. A alimentagdo da
ponte € feita através de um amplificador tipo "lock=-in" da Prin-
ceton Applied Research Co. modeélc HR-8§ fornecendo uma frequencia
de 155 Hz que detecta e amplifica o sinal @rro. 0 sinal de prefe-
rencia do "lock-in" passa ainda POr um atenuador antes de entrar
na ponte. Com ésse atenvador, introduzimos um sinal de 0,01V ¢
que nos d& uma queda na resisténcia (a 2°K) de aproximadamente
1,6 x 1079V ¢ portanto uma dissipagdo da ordem de 10™° Watt. O
vr=ezuilihrio da ponte & impresso por um registrador tipo "gra -
phirack" ajustadn ¢» forma a que a variagdo de 0,1 ohm correspon

da a um deslocamento horizontal da pena, de cérca de 1 cm (Ref.

]
kn
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-
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34 f£ig.8). 0 ruido medio fol dz ordem de 0,03 ohnm,
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steéncia

He

cias da ordem de 2 Kohm, permitindc que o valor cda res

fésse conhecido com precisao melhor que 0,05 ohm.(Ref.34%)



+I = 4% = 0 criostato

‘0 criostato no qual efatudmos a calibragaoc
consta essencialmente de trée Dewars concéntricos : no maior co-
loca-se o nitrogénio 1liquido; no intermediirio coloca-se He 1i-
quido e dentro déle estdo as bobinag de mitua induténeia, para o
termometro magnético e para as medidas de susceptibilidade magné
tica da Ref. 34; no dewar menor de Pyrex liquefazem-%e He3, He '
ou Hidrogénio em cujos banhos estio mergulhados o resistor e o
sal termométrico. Um circuito de vicuo e um aquecedor enrolado
em volta do termdmetro permitem obter gqualquer temperatura entre
0,3° e 20°K. Um mandmetro de mercirio e outro de Gleo cujas altu
ras sao medidas por meio de um catetdmetro de preéiséo (C,GC3mm;
nos fornecem as pressdes de vapor do Heu e do H2, e um manometrc
da Sleo de tubo inclinado nos permite verificar com maior cuida-
do a constancia da pressao de vapor do banho e portanto, da tem-
peratura, durante a tomada de dados.

A construgdo e descrigdo detalhada do crios-
tato e da aparelhagem necessaria para se obter essas temperatu -
25, bem como o mé&todo empregado fazem parte da tese de livre do

céncia do Dr.Nei Fernandes de Oliveira Jr. (Ref. 34).



CAPITULO III

METODOS EMPREGADOS NA CALIBRACAO

III - 1 - Introducao

Para calibrar a resisténcia tivemos que esco

lher métodos diferentes dependendo do intervalo, conforme foi di

L (o} (e} (o] (o) Y . ~ -

to no Capitulo I. De 14~ a 20°K e de 1,4 a 4,2°K a calibragao e

.

bastante rapida exigindo apenas a leitura das pressdes de vapor,
respectivamente do H, e do He". J3 entre 4° e 14°K e abaixo de
1,4°K & necessario empregar o termometro magnético usando respe

tivamente o MAS (Sulfato de manganés e amonia) e o NCM {Nitua+c
1e Cério-Magnésio). Examinaremos cada intervalo separadamente,

procurando avaliar seus respectivos érros.

III - 2 - 0 intervalo entre 20°K e 14°K

As temperaturas entre 20°K e 14°K s3o obti -
das admitindo H, sob pressac no dewar interno, que contém o re -
sistor. Devido ao resfriamento produzido pelo banho de He exter
no, o H, se liquefaz. Admite-se uma quantidade de gas tal que se
obtenha aproximadamente 3 cm3 de liquido. Controla-se a pressac
do vapor através de uma valvula ligada a um sistema de vacuo e
do mandmetro de mercurio, obtendo-ce qualquer temperatura no in-
tervalo desejado. A leitura da pressao foi feita com um catetGmg
tro cuja precisio € de 0,03mm e as temperaturas foram obtidas a
partir das tabelas das Refg. 14 ou 30, utilizando-se tanto as tem
peraturas do hidrogénio normal como as do hidrogénio em equili -
brio. Uma comparagac com os resultados obtidos do MAS mostram

que as temperaturas referentes ao n-H, sio as melliores, o que ja
[
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era esperado, visto que a tomada de dados dura aproximadamente

duas horas. (Ref.34, pg.25).

Vejamos quais os érros esperados usando éste

método:

a) Erro devido 3 concentracdo orto-para

Fagamos um raciocinio grosseiro, do seguinte
tipo: A diferenga entre o ponto de ebuligdo a pressdo normal do
n-H, e e-H, & de -0,118°K (Ref.4, pg.386) correspondendo a uma
variagdao na concentragdao orto, de 75%, no n-Hz, até 0,2% no e-Hz.
Sabendo~se que esta porcentagem diminue de 0,6% em cada hora ¢
Ref. 4), durante as primeiras horas, e que a tomada de dados dura
mais ou menos duas horas, comegando a medir temperaturas pertoc de
20°K, chegariamos, no fim da experiéncia, com uma concentragdo or
to diminuida de 1,2% o que corresponderia a uma variagdo na tem-

peratura, inferior a -0,002°K para temperaturas no entorno de

14°x.

b) Erro devido 3 diferenca entre.o g normal e o g de S3o Paulo

A corregdo na leitura da coluna devido a es-

sa diferenca € dada por
gsp—980,665

Ah = h 2 -0,002h (12,

880,665

o que da, para h = 700 mm, -l,4mm ¢ para a temperatura, uma varia

¢do de -0,006°K. Para h = 70mm h = =0,l4%mm ou ~0,003°K

c) Erro causado.por diferencas entre a temperatura para a qual

foi feita a tabela (20°C) e aguela em que foi medida a pres

s3o, no laboratdrio.

(¢]

Admitindo um miximo de + 5°C de variagdo em

relacdo a temperatura base, de 20°C, e lembrando que a escala do
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catetometro € de vidro, teremos, para a coluna de mercirio, (Ref.

35)

dh = + 0,000172 x 5 x h

qQue para h = 700mm corrsponde ahh = 0,6mm ou * 0,003°K, decres =

eendo proporeionalmente com a eéo6luna.

d) Inhomogeneidades na temperatura do banho

Como as medidas de pressdo foram feitas sem-
pre em conjunto com as de susceptibilidade de algum sal (além das
de resisténcias) e para isso a amostra era constantemente levan=-
tada e abaixada, podemos ter razoavel certeza de que o banho, de
vido 3 agitagdo foi uniformizado, levando em conta principalmen=-

te o pequeno volume de liquido (1 a 3 cms).

e) Pressdo na parte evacuada do mandmetro

Num dos ramos do mandmetro foi feito em va -
cuo da ordem de 0,08 + 0,02 mmHg, e esaa pressdao foi somada a to
das as medidas, tanto em H2 como em Heu. (A pressdo de 0,08mmHg

foi medida com um termopar Veeco)

f) Qutros érros vem da prépria leitura da coluna do mercirio

A precis3o do catetdmetro foi estabelecida
em 0,03mm apds uma série de medidas de uma mesma coluna feitas
de tal forma que entre cada uma o catetdometro fosse completamen-
te reajustado, isto leva a um érro inferior a 0,001°K em todo o
intervalo.

Feitas essas consideragbes podemos admitir
que 0 @rro na temperatura em relagdo a escala Kelvin entre 14°K

e 20°K‘medindo a pressao de vapor do hidrogénio sem levar em con
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ta as corregodes a, b, ¢, f, naosupera 0,02°K, isto, levando em
conta que o érro da escala usada é da ordem de 0,0loK (Ref.2 pg.

388)

IIT - 3 - 0 intervalo entre 1,40 e R,ZOK

Nésse intervalo as temperaturas sdo obtidas
liquefazendo-se o Heh em vez de H,. As pressdes sd@o medidas com
o0 mesmo catetdOmetro usado para o H, s que devido a medirmos pres
soes de até 2mmHg, empregamos também um mandmetro de 3leo para
pressdes inferiores a 3 - 4cmHg. Tendo-as pressdes, as temperatu
ras sdao obtidas a partir da escala T-58 (Ref. 6). Os érros sao
devidos aos mesmos motivos do Item anterior com excegao do pro -
blema do hidrogénio normal e em equilibrio, que aqui nao existe.

| A corregao devido a diferenga entre o g nor-

mal e o g de S3o Paulo nos da, para 4,13°K, -0,002°K, para 2,5°K
~0,001°K, e para 1,6°K, -0,0005°K.

A tabela T-58 foi obtida para 0°C. A corregio
para 20°C di um érro inferior a -0,002°K em todo o intervalo.

A incerteza na leitura € de 0,03mm; para uma
coluna de 700mm temos um €rro menor que A 0,0001°K (a 4°K), e a
2,2°K (40mm de coluna de mercirio) temos também um erro da mesma
ordem de grandeza.

Na regido abaixo de 2,2°K, até 1,4°K e uso
do manOmetro de Oleo nos permite ampliar a coluna cérca de 14 vé
zes, e embora as corregdes devido a dilataqéo térmica ete..., se.
jam maiores, o érro para as correspondentes pressdes de mercirio
acaba sendo menor.

Outra corregdo que as vézes é feita deve-se
3 pressdo exercida pela coluna liquida no ponto cuja temperatura
vai ser determinada; & dada por:

Ah = QHQ_ h

DHg

He (13)



onde hHe € a altura da coluna ligquida e PHe © pHg sdo as densida
des do hélio 1liquido e do mercirio a cada temperatupa. Para uma
ordem de grandeza, a razio das densidades sendo mais ou menos
0,01 (Ref. 30) e a coluna maxima calculada em 3 cm o érro, des -
prezando essa corregdo nao supera O?QOOUSOK e Q!QQOlSOK a l,HOK.
Levando em conta que a tabela T-58 apresenta
erro maximo de 1-0,002°K em relagdo d escala Kelvin (Ref. 6, pg.

3) em todo o intervalo, o érro total em relagdo & escala Kelvin

serd, no maximo, da ordem de 0,003°K a 1,4°K e 0,005°K a 4,2°K. *
N\

III - 4% - 0 intervalo entre 1,3°K e 0,3°K

Nesse intervalo a calibragdo da resisténcia
foi feita com um termometro magnético de Qét:ato de Cério-Magné-
sio (NCM) utilizando o método descrito anteriormente. Medimos a
mitua indutadncia do NCM e os correspondentes valores da resisten
cia, primeiro no hélio liquido, em cujo intervalo a temperatura

3 17 -

€ obtida por meio da pressdo de vapor, e em seguida, no He
quido, até 0,3°K.

Fazendo um grafico da mitua indutdncia N con
tra Tt entre 1,4 e 4,2, obtemos, ja que vale a lei de Curie até

n,006°K (Ref.2 pg.383), uma reta dada por

+ B . (14)

onde A e B sdo determinadas pelo método dos desvios quadrdticos
minimos. Uma extrapolagdo nos dﬁ as temperaturas inferiores. De
‘acdrdo com Daniels e Robinson (Ref. 36) a lei de Curie para o
NCM reproduz as temperaturas termodinamicas com uma precisio me-

lhor que *+ 0,001°K até 0,006°K,
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Para compensar o érro na mitua indutincia de
vido d presenga de materiais magnéticos no criostato, cada medi-
da foi feita, primeiro medindo-se a susceptibilidade N, do NCM e
em seguida, Ns’ que € a susceptibilidade do conjunto sem amos-

tra. A mUtua indutancia sera dada por ,

Ao retirarmos o NCM’de dentro das bobinas o banho sofre uma va -
riagdo de temperatura da ordem de 0,001°K conforme mostra o gra-
fico da pg. 20, Ref.34, de modo que o Nc e Ns sdao medidas em tem
peraturas diferindo entre si daquela quantidade. Um grafico da
mitua indutdncia N, (fig.2) nos mostra que &sse &rro nio supera
0,01uH no caso mais desfavoravel, 0,3°K, quando Ns cresce mais
depressa. E de se notar que tanto Ng como N, crescem na mesma di
regdo. A precisdo com que N, e N s3o lidas na ponte & da ordem
de mais ou menos 10 unidades e como 100.000 unidades correspon -
dem a 500uH, a incerteza em N & no maximo 0,1uH,

No apéndice 1 est3o tabeladas as duas séries
de medidas usadas para a calibragao com NCM, A equagao da reta
que passa pelos pontos da calibragdo &

N = ATl 4+ B

para a primeira série de medidas na qual usamos dez temperaturas

na regido do He" 1liquido.

A 10700 + 24

864 + 12

com oN £ 12 unidades da ponte de mitua indutdncia.( Os desvios
.adicados foram calculados pelas expressoes do desvio padrio pa-

ra ajuste de retas, pelo método dos desvios quadraticos minimos).

Desta forma tem-s~ um &rro em T percentual da

’
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do por 7

oT = gA P oN - B (15)

T A N=-B

o que nos da um érro que varia de 0,3% a 1,u°%K a#£0,25% a 0,3°K.

Para a segunda série de medidas, com outra amostra de massa li~

4

peipamente difevente, feita eom 1lU temperaturas de He ', aehaiios

os seguintes resultados:

A 10770 = 18

B. 852 + 8

oN £ 9 unidades

o que da 0,22% a 1,4 e 0,17% a 0,3°K

Além désses érros & preciso levar em conta
que o sal (NCM) usado tinha a forma de um esferdide alongado, e
30 de uma esfera, em relagdo a qual vale os calculos que acaba-
mos de fazer. A corregio maxima na susceptibilidade magnética me
dide (para um cilindro fino e alongado)y,sm relagdo a susceptibi
lidade desejada x, € dada por x = x (1 + x,) (Ref.37) sendo por-
tanto da ordem de Xg . A susceptibilidade medida Xo relaciona-se

com a leitura N da ponte através da expressao

xgV = AN (16)

onde V & o volume da amostra, da ordem de 1 cm3 e A &€ uma cons -
tante que depende da ponte, do arranjo etc..., ¢ foi determinada
(Ref.34) como sendo da ordem deé 2 Xx 10-8.'Para T £ 0,3°K tem-se

~aya N um valor maximo de cérca de 37000 unidades da ponte. Le -
vando em conta ésses valores temos Xo E 10-3 0 que acarreta uma

qorregéo de ].0'6 unidades em X, para se obtér x. Como ¥ é propor
cional a 1/T obtém-se para a temperatura uma corregao de 0,001T.

N

0,3°K o érro sera de aproximadamente 0,0003°K. Para

Para T

m

T = 1,2°K, N £ 8000 o que acarreta também um eérro da ordem de

0,0003°K. Vemos entdao que o erro devido a nao termos uma esfera,



para o nosso caso, & desprezivel.

IIT - § - Intervalo entre 49K e 14°K

A susceptibilidade do NCM decresce rapidamen
te acima de 4-5°K por isso, nessa regido da calibragdo usamos ou
tro sal, o sulfato de manganés e amdnia (MAS). 0 processo adota-
do foi o seguinte: mede-se a mitua indutincia do MAS entre 14°K
e 20°K, na regido de H, 1iquido, determinando as temperaturas a
partir da pressdo de vapor, e lendo os valores da resisténcia.Mg
dem-se em seguida, a mitua indutdncia num banho de He liquido,
As respectivas resisténcias e as temperaturas, pela presséotde
vapor do Heu.

Entre 4° e 14°K as temperaturas sao realiza-
das por meio de um aquecedor elétrico de fio de manganina, ali -
mentada por uma fonte estabilizada Mod. 4005 da Power Designs Co.
usando uma tensao de 2 a 3 V ¢ uma corrente da ordem de 200 mA.

\

A refrigeragao provocada pela corrente de convengao de hélio gas
colocado no espago de amostra & pressao baixa (1 mmHg) e o -aque-
cimento elétrico, permitem estabilizar a temperatura em qualquer
regido do intervalo; mede-se entdo a mitua indutdncia N, e a res
pecfiva resisténcia R. (Ref.34 Cap.II-6). Esse processo e efetua
do aquecendo de 4° a ldoK e em seguida esfriando, desde 14° a
4°K por meio das correntes de convecgao, estabilizando as tempe-
raturas com o aquecedor. Para cada valor de N corresponde um va-
"z Je T que & obtido por interpolagao atrévés da equagao para o
MAS. \

N"L = aT + 8 (17)

onde a e B sdo determinados pelo método dos desvios quadrdticos
. . 4 i
winimos usando os valores de N relativos ao H2 e ao He conjunta

mente.
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No apéndice 2 estdo tabelados os pontos de

y

He e H2 usados na calibragao, bem como os valores de N e T en-

tre 4% e 14°K. Obtivemos os seguintes valores para as constantes:

6

Q
"

(11,218 + 0,008) x 10~

(0,364 + 0,080) x 107°

w0
o

6

on=1 0,25 x 10

N
Para T = 4,94°K temos (Ap.2) N% = 55,803 x 10°° e para
T = 13,15%K, N = 147,929 x 1078 unidades da ponte, 0 que nos
di 0,47% de érro a 4,94°K e 0,18% a‘13,15°K.

Observamos todavia que ao determinarmos os
valores de N x R aquecendo o sal, e em seguida, para OS mesmos
valores de R, esfriando-o, havia uma diferenga no valor de N, es
pe?ialmente acima de 7°K.

0 desvio entre uma série de medidas e a ou -
tra foi de O,OHOK acima de 7°K, sendo desprezivel abaixo dessa

temperatura. Tomando a média dos N, ficamos com um érro total da

srdem de 0,47% nas temperaturas, entre u,2°K e 14°K.



caPITULO IV

0 COMPORTAMENTO DA RESISTENCIA

IV - 1 - Introdugdo

Experiéncias com esse tipo de resistor vem
'sendo feitas em nosso laboratdrio desde junho dé11967. Foram uti
lizados até agora,-trés resistores que chamaremos a, B € y,todzs
construidos a partir de mesmos pesistores de valor nominal 150
ohms. As diversas curvas RxT serao chamadas ai’Bi’Yi’ de acordo
com o resistor usado. As datas em queé can curva foi obtida es -
tio nos graficos das fig.6.

As calibragoes foram efetuadas de acordo com
a necessidade de cada experiencia, ora para temperaturas de He3g
oyo vpara temperaturas intermediarias entre 4°K e 14°K, por isso
nao dispomos de uma curva completa entre 0,3 e ZOOK, para cada
resistor. Para a as calibragdes foram feitas enm todo o intervalo,
entretanto, foi usado o MAS também para a regiao do He3 o que o-
casionou érros grandes na temperatura devido ao fato de & da e -
quagao (2) nio ser desprezivel nas temperaturas mais baixas. Du-
' pante uma série de medidas em HZ’ entre a curva ag € a oy obser-
va-se um salto de quase 50 ohms na resisténcia devido provavel -
ﬂGﬁ*Q\% quebra da mesma. Deve-se notar que a curva o,
(fig.31) sofreu um acréscimo em relagac a u, de 50 ohms sem que
o resistor fosse_aquecido até a temperafqra ambiente. Ao desmon-
+tarmos o criostato notamos a quebra do mesmo Em vista aisso
-mnps aqui, para dsse resistor apenas as curvas de RxT em He' e

H . com o intuito Unico de reforgar as conclusdes que nos condu

23
zipam ao méetodo que daremos a seguir. Para os resistores 8 e Y
as calibragdes foram feitas visando respectivamente as temperatyu

ras entre 4 e 14°K e aquelas abaixo de l,2°K.
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. Dos resistores calibrados o que resta em sua
forma original & o resistor y, para o qual damos a curva de cali
bragao (ys).desde 4,29 até 0,3°K (fig. 3-6 e 3=7). Fizemos tam-
bém medidas em H, (fig. 3-8), entretanto para a regiéo entre 4°K
e 14°K serd necessirio fazer uma calibragao com MAS.

Para o resister B, que foi quebrado, dames a
curva de calibragdo entre 1,4 e 20°K (fig. 3-9). ( Fazemos isto
apenas para ilustragao, e porque talvez alguns dos resistores de
que dispomos, ainda ndo calibrados, venham a ter comportamento i

gual, por serem do mesmo material).

IV - 2 - 0s resultados

0 resistor o passou de 1600 olims, a 20°K, pa
»a 2100 ohms a 1,u°K, e B e Yy, que tem resisténcias quase iguais
variaram de aproximadamente 1450 ohms. A 20°K até 2500 ohms a
0,3°K, conforme mostram os graficos das figuras 3-1 até 3-9. A
derivada dR/dT variou de 5 ohms/°K a 20°K, até 2000 ohms/°K a
0,3°K, para os trés resistores. A figura 4 mostra a sensibilida-
de 1/R dR/dT désses resistores em comparagao com os Allen-Bradley
e outros.,

Na fig.5 temos curvas de RxT abaixo de 4°K
para diferentes termdometros de carvdo, em comparagao COm O NOSSO.

As experiencias realizadas em dias seguidos
o com intervalos de um a dois dias, deram-se em geral sem que O
termometro sofresse grandes saltos de temperatura; no maximo até
a temperatura do nitrogénio liquido. Para intervalos de tempo
maiores, & certo que houve aquecimento até a temperatura ambien-
te.

Dos graficos das figs. 3-1 até 3-8, percebe-
ge que a resisténcia sofre saltos com a ciclagem da temperatura,

que sao em geral inferiores a 2 a 3 ohms para o 19 caso, e de a-
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té i/ ohms para o segundo caso, muito embora, em média sejam de
10 a 15 ohms,

Nas figs. 6-1 a 6-6 fizemos graficos tomando,
para mesmas.temperaturas, a diferenga entre os valores da resis-
téncia medidos em curvas feitas em dias diferentes, especifica =~
mente para aquelas que apresentavam maigres saltos. As diferen -
¢as foram medidas diretamente nos graficos das figs.3-1 a 3-8 a-

presentando um érro estimado de 0,1 ohm entre 14%% 200

K e de 0,5
ohms abaixo de 1,4°K, Prdximo de 0,3°K e de 1,4°K & possivel que
o érro seja maior devido & maior inclinagdo das curvas e a falta
de pontos. Como se pode verificar, os saltos AR podem em primei-
ra aproximagdo, ser considerados constantes, muito embora para
alguns casos se note um ligeiro aumento, que parece nao superar
0,4 ohms entre 20°K e 1,4°K ¢ 2 a 3 ohms entre 4°K e 0,3°K.

Uma experiéncia sumdria que comentaremos
adiante mostra que ésses saltos se devem provavelmente ao tipo

de contato elétrico no resistor, e as tensdes no carvio origina=-

das no modo como e€le € fixado, na experiéncia.

IV - 3 - As temperaturas obtidas a partir das curvas de calibra-

gdo.

Levando em conta o éue citdmos acima, e consi
derando que ésse comportamento foi observado em todas as experi-
éncias, a calibragdo de qualquer termometro désse material fica
bastante facilitada. Basta construir uma curva de RxT entre 0,30.
e 4,2°K e outra entre i,u°K e 20°K (ou mesmo uma curva completa,
.2tre 0,3% e 20°K) conforme ja foi descrito. Em seguida ao fazer
uma experiencia, medem-se as resisténcias e determinam-se as tem
peraturas correspondentes no Heu € no H2, obtendo-se a diferencga
AR em relagdo a curva de calibragdo. Somando (ou subtraindo) R as

- . , O .
resistencias obtidas entre % ¢ 14 K e abaixo de l,2°K obtem-se as



temperaturas diretamente da curva de calibragio.

Para obter temperaturas entre 4°K e 14°K po-
demos construir um grafico como o da Fig.3-9 no qual O,IOK =
0,5 mm e 10 ohms = 5 mm naquele intervalo. Obtendo a diferenga
AR em temperaturas de H2 podemos errar, de acordo com as Figs.6,
de até 0,4 ohms a ﬁ,?@K e de 0,2 ohms a 9°x o que di um érro de
0,3% a 4,2°K e menor que 0,2% a 9°K. Levando em conta que as tem
peraturas do grafico de calibragdo foram obtidas com um eérro de

+ 0,47% entre 4,2°K e 149K obtemos um érro total dado por

o% = oé + oiR onde og € o érro do grafico e

osR € o érro devido a uma eventual variagdo de AR. Usando ésse

método, o érro em T entre 4°K e 14°K serd menor que 0,6% a 4,2°K
e menor que 0,57% a 14°K. Se medirmos AR, em temperaturas de H,
e ARHeu em temperaturas de Heu, a difereiga ARHeu - ARH2 podera
ser somada (ou subtraida) a ARH2, proporcionalmente a T entre

14°K e u,2°K, com o auxilio, por exemplo, de graficos como os da
figura 6. Desta maneira, a precisao nas temperaturas sera essen-
cialmente aquela do grafico de calibragdo ( 0,47% ). Essa preci-
c30 pode ser melhorada tomando-se um numerc maior de pontos de

oo b : .
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liminar as diferengas entre os valores de N (aquecendo e esfrian
do o MAS), através de um melhor contato térmico entre o sal e o
resistor. Com isso, o érro seria aquele obtido através da equa -
gdo da reta. A imprecisdoc de 0,47% a 4,2°K vem essencialmente do
Srro em Nt que nessa calibracdo foi de 0,25 x 1075, Aumentando
o nimero de pontos & pérfeitamente possivel reduzir ésse érro a

metade, o0 que levaria a um érro em T de 0,28% a 4,2°K ¢ de 0,13%

a 14°K.

Para temperaturas abaixo de 1,2°K podemos u-

Sar A curva Ye (fig.3-6 e 3-7) para a qual 0,1°K = 5 com e
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10 ohms = lem. Neste caso uma variacdo de 2 ohms em ARy 4 a

O,BOK leva a um erro de O,OOIOK ou seja, de 0,3%. Um ohm a O,BOK
da um érro de 0,0014°K, isto &, 0,23%. Como as temperaturas do
grafico foram obtidas com precisdo de 0,17% a 0,3°K e 0,22% a
1,4°K teremos um érro total da ordem de 0,35% em todo o interva-
lo. E entretanto necessdrio notar que de 1,2 a 0,3 a diferenca 4R
entre as curvas Yg © Yyp.Para cada temperatura varia apenas de
0,5 ohms, ou menos, e que houve um salto de 1,5 ohms aproximada-
mente, ao passarmos do Heu ao He3. £ possivel que tenha havido

um érro de método que ainda ndo divisamos. Providvelmente a varia

gao em AR € menor que a que obtivemos.

IV - 4 - Influéncia dos contatos elétricos e do modo de fixacdo

dos resistores.

Os saltos constantes exibidos pelos resistc =
res nos levaram a crer que uma possivel causa estava nos conta -
tos elétricos entre o carvdo e os fios condutoreg. Para verifi -
car essa possibilidade construimos dois resistores: o primeiro
em forma de barra, com contatos iguais aos usados nas experién -
cias de calibragao, e o segundo, em forma de halteres, com conta
tos sensivelmente ampliados (fig.7). Neéste ultimo, variagdes de-
-ido aos contatos elétricos deveriam ser menores que no primeiro
ja& que a condutividade da regido onde estdo os contatos é maior.
Ambos os resistores foram colocados num suporte de araldite, pre
sos apenas por seus terminais de modo a evitar eventuais tensoes
mecanicas. O suporte, fixado na extremidade de um tubo de alpaca
i~ Im de comprimento foi introduzido diretamente num dewar de He
liquido e as resisténcias lidas com a mesma ponte usada nas cali

bragoes. Retirava-se em seguida todo o conjunto, dentro do garra

fao e aquecia-se até a temperatura ambiente, por meio de uma ven

toinha de ar quente ate que o valor da resistencia se manti -
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vesse mais ou menos constante. Esse processo, cuja duragao apro-
ximada era de duas horas, foi repetido algumas vézes, e os resul
tados estao em forma de grafico na fig.8. A temperatura nao foi
controlada. Supuzemos que fOsse constante dentro do garrafio, ja

que ele estd em comunicagdo com uma valvula que o liga ao siste-

variagdo simultdnea das duas resisténcias (fig.8) mostrou toda -
via que apareciam variagdes sensiveis na temperatura, talvez de-
vido a um mau escoamento do hélio. A despeito disso os resulta -

dos sao suficientes para concluir que:

1) A resistencia com contatos elétricos maiores varia. menos que
de contatos simples. Em relagac ao valor médio, a variagdo da
primeira resisténcia foi menor que 0,3% e a da segunda inferior
a 0,7%. Acreditamos todavia que uma variagao da ordem de 0,1°K
na temperatura, correspondente a 5 cmHg seja perfeitamente possg
vel, devido as mudangas de pressdo no garrafaq. Isso explicaria,
em parte, o comportamento observado na fig.8 ja que variagles
dessa ordem fariam variar as resisténcias de cérca de 4 ohms a
4,2°K. Se isso for verdade, ésse tipo de termdOmetro com contatos
bons, terd uma reprodutibilidade pelo menos igual a melhor obti-
da até agora para resistores de carvio ou seja cerca de 0,1% na
resisténcia , para os Allen-Bradley e alguns Speer, (sem levar

em conta que as variagoes AR sao aproximadamente constantes).

2) A maior variagdo em relagdo ao valor médio para B e y foi de
1,1%. Isso em comparagao com a reprodutividade dos resistores
descritos acima, indica que provavelmente, o fato de colar o ter
mometro num suporte de araldite com verniz, também causa altera-
;3es na resisténcia devido a tensGes sdbre o carvao durante as

variagces grandes na temperatura.
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IV - 5 - Variacao da resisténcia com campos magnéticos

Foi também verificado pelo Sp. S.R.Salinas
(Ref. 39), o comportamento destas resisténcias sob a agao de cam
pos magnéficos a u,2°K. Constatou~-se que o valor da resisténcia,
cal inieialmente, paseande por um minine né antdrno de 5,3 Kilo-
gauss, subindo em seguida, rdpidamente. Para um campo magnético
de 17 KG a resisténcia sofreu um aumento de 3 ohms em relagdo ao
valor com campo zero. Entpe 0 e 14 KG a variagao aparente na tem
peratura foi inferior a o,ou°x.

Na fig. 9 estd uma sobreposigdo de trés curvas
o, B € vy, na regiao do Heq. Como se pode observar ha uma diferen-
¢a na inclinagdo de cada uma, a uma mesma temperatura fixa, quan-
do se faz com que as trés coincidam a 4,2°K. Isso implica em que
cada termometro tem de ser calibrado mesmo quando construido a
partir de um mesmo resistor,{como no caso de B e @.Quando 0s re =
sistores sdao do mesmo valor nominal, mas de unidades diferentes

como a e B ( ou a e y) a calibracdo & ainda mais necessaria.”




CONCLUSAQ

Estudamos o comportamento de resistores ERIE
(Ingleses) de 150 ohms (25mm x 6mm) de valor nominal, visando
seu emprego como termometros para temperaturas entre 0,3°K e
28%%. A sensibilidade 1/R dR/4T (Fig.u) & priticamente igual 4
da maioria dos termometros de carvido em uso atualmente (Speer,
LAB, Aerovox) com excessao dos resistores Allen-Bradley e dos
termdmetros de germanio cuja sensibilidade & algumas dezenas
de vézes maior.

A derivada dR/dT a 0,3°K & de 2000 ohms/°K e,
asse valor & o mais baixo encontrado por nds na literatura. Is-
so faz com que ésse termOmetro seja indicado inclusive para tem
peraturas inferiores ds que nds usamos; talvez até abaixo de
0,01°K, conforme se pode ver extrapolando a curva da figura 5.
Foram observados saltos de até 60 ohms no valor da resisteéncia
a uma temperatura fixa, quando o termometro era aquecido até a
temperatura ambiente. Melhorando, entretanto, os contatos elétri
cos e reduzindo a um minimo as tensdes mecdnicas no carvao a re-
produtividade em R foi melhor que 0,3% (a u,2OK) conforme mos ‘-
trou uma experiencia relativamente grosseira. Como a maior par -
te das variagdes na resisténcia foram devidas as oscilagoes na
temperatura do banho, faremos brevemente nova experiencia, com
temperatura controlada.

A caracteristica mais importante désse mate-
rial, foi sem divida o fato de que os saltos observados na resis
téncia, com ciclagens de temperatura, se mantiveram praticamente
independentes das temperaturas em todo o intervalo, talvez por
serem devidos em grande parte a variagoes na resisténcia dos con
tatos elétricos. O fato désses saltos quase ndo variarem com a

temperatura facilita sdobremaneira a calibragaoc dos mesmos. Bas=
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ta fazer um s6 grafico de RxT, conforme descrevemos, para O in-
tervalo de temperaturas desejado. Qualquer temperatura poderé
ser obtida a partir desse gréfico, mesmo apos aquecimento do ter
mometro até a temperatura ambiente, com uma simples verificagao
da nova resisténcia por meio da pressao de vapor do He ou do H,.
Somando essa diferenga pudemos obter do grafico de calibragao as
temperaturas com precisao melhor que 0,6% entre 49K e luOK e me-
lhor que 0,34% abaixo de l,2°K.

Pode-se conseguir uma precisdo da ordem de
0,2 - 0,3% em todo o intervalo estudado, melhorando os contatos
elétricos entre os fios condutores e o resistor, evitando ten -
s3es mecanicas sobre o carvao e fazendo uma curva de calibragao
com maior nimero de pontos conforme ja citamos. Essa precisao se
ra melhor que a obtida para resisténcias Allen-Bradley por melo
da equagdo de calibragao (0,5%) com a vantagem que se pode che -
gar a temperaturas bem menores. "

Outra caracteristica importante € que esses
resistores, na sua forma original, sao relativamente grandes
(25mm x 6mm) e o material que os constitue além de bastante re-
sistente & f-acil de trabalhar, podendo ser limado ou lixado na
forma mais conveniente.

Nio foi feita uma verificagao cuidadosa da de-
nendéncia de R com a poténcia utilizada, entretanto, verificou-se
que pequenas variagoes em torno da poténcia utilizada, 10" %watts
até 10-8, nido causaram alteragdes em R. (Nei F.de Oliveira Jr.
Ref. 34).

De um estudo feito por S.R.A.Salinas (Ref.39)
do comportamento désses resistores sob influéncia de campos hag-
nCticos, verificou-se que, para temperatura de u,2°K, houve uma
variagao aparente de temperatura (até 13,5 K.Gauss) inferior a

0,0u°K.
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Embora nao esteja relatado anteriormente, cb-
servamos também que um resistor de 1000 ohms 1 watt, valor nomi-
nal, cortado e construido de forma andloga & dos outros termome-
tros passou de 3000 ohms, a temperatura ambiente, a mais de 100
K ohms a 4,2°K. Isto sugere a existéncia de diferentes sensibili
dades, dependendo do valor nominal do resistor e Gbviamente, da
mistura de que é feito. Um estudo de varios resistores e um exa-
me de sua composigdo pode ser Util para o planejamento e confec-
gao de termometros de carvdo mais reprodutiveis e de sensibilida
de adequada para um determinado intervalo de temperaturas.

Constatou-se também (fig.9) que & necessario
calibrar todos os termometros uma primeira vez, mesmo quando
construidos a partir do mesmo material.

Néo € demais repetir que os contatos elétri-
cos téem importancia crucial, e que uma montagem especial a prova
de choques e tensdes semelhantes a utilizada pelos termdmetros
de germanio seria provavelmente a solugdo para os problemas de

reprodutibilidade dos termdmetros de carvao.



APENDICE I

PONTOS USADOS NA CALIBRACAO COM NCM PARA O INTERVALO

ENTRE 4,164 °K E 0,284 °K  ( CURVA v,)

N, N, R P(mmHg)
91200 34635 1603 ,4 934,34 = 210,42
90925 94575 1615,9 833,57 - 309,48
30730 94550 1625,5 776,13 - 365,73
30450 94510 1638,0 720,16 - 420,56
30170 4L 80 1650,2 680,62 - 459,43
32810 94425 1666 ,2 B4k ,09 - 495,21
89370 94380 1685,7 615,39 - 523,43
§9010 94325 1700 ,4 601,31 - 537,30

P(mm Sleo)_PHg

Poleo

§8340 94225 1726,2 728,55 - 245,42

87780 94170 1747 ,2 630,41 - 348,98

87215 94100 1767,1 574,08 - 407,78

86685 94045 1786,5 540,89 - 442,32

2 94050 1795,5 §30,25 ~ 453,30

85900 94030 1815,2 514,31 - 469,90
84480 94020 1865,5
83860 93980 1884 ,8
83180 93970 1906,1
62540 93930 1924 ,6
81855 93930 1945,
81135 93870 1965,0
76670 93800 2005,6
78530 9376,0 2035,0

4,164
3,843
3,621
3,361
3,135
2,870
2,590

2,406

2,136
1,945
1,788
1,653
1,595
1,480
1,240
1,162
1,084
1,022
0,960
0,906
0,811

0.749



77190
75800
74710

73366
71810
70870
69500
67780
66425
64910
63600
54350

N

93720
93675
93630
83560
93540
93525
93500
93460
93440
93380
93350
93100

2009,0
2101,6
2129 ,4
2180,2
2190,2
2717,0
2241,2
2277,0
2303,0
2333,0
2359,0
2527,0

0,686
0,636
0,596
0,554
0,518
0,490
0,465
0,434
0,412 on B
0,390
0,373
0,28



APENDICE II

PONTOS USADOS NA CALIBRACAO COM MAS, PARA O

INTERVALO ENTRE 1,u° e 20°K

REGIXO DO HELIO LEQUIDO

-1
(Nc NS) x 10

16,40.554
17,79.834
19,29.384
21,36.295
24,08.767
27,89.400
31,01.736
35,44 ,842
39,25.417
42,84 ,490

46,52, 244

6

R
1840,3
1807,3
1845,8
1820,0
1791,0
1757,7
1735 ,4
1708,7
1691,7
1676,5

'1662,9

REGIAO ENTRE 4° e 14°K AQUECENDO

-1
(NC-NS) x 10

55,8030
66,6440
78,5540
91,1160
102,722
114,286
137,363

147,929

1634 ,7
1609,9
1589,1
1571,5
1558,1
1546 ,8
1528,6

1521,6

P( mmHg)
2,53
4,65
8,13

15,73
32,53
70,23
118,88
225,09
338,99
490,96

688,43

1,430
1,555
1,686
1,867
2,113
2,451
2,733
3,147
3,460
3,781
4,112

4,942
5,908
6,970
8,090
Q,124
10,155
12,212

13,154
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REGIAO ENTRE 4°K e 14°K, ESFRIANDO
-1 .6
(NC-NS) x10 R )
55,803 1034 ,7 4,942
66,600 1609,9 5,904
78,524 1589,1 6,970
91,827 1571,5 8,153
102,354 1558,1 9,091
113,960 1546,8 10,126
136,518 1528,6 12,142
147,275 1521,6 13,096
REGIAO DO HIDROGENIO LIQUIDO
-1 6 :
(N~ NJ) "x 10 R . P (mmHg) Tn
162,866 1512,9 73,13 14,493
e 176,2114 1505,8 135,11 15,717
k 187,2659 1500,8 200,64 10,607
198,4127 1495,8 302,57 17,032
~na 6116 1482,3 400,91 18,400
| 215,7497 1488,6 534,10 . 19,244

227,2727 1484,5 718,82 20,196




APENDICE III

PONTO DA CURVA DE CALIBRACAO PARA O RESISTOR B8

INTERVALO DE 1,4°K a 20°K

T R

1,430 1890,3

1,550 1867,3

1,686 1845,8

1,867 1820,0

2,113 1791,0

2,451 1757,7

2,733 1735,4 -

3,147 1708,7

3,460 1691,7

3,781 1676,5

4,112 1662,9

4,942 1634,7

5,906 1609,9

6,968 1589,1

8,121 1571,5

9,108 1558,1
10,140 1546,8
11,252 1536,8
12,174 1528,6
13,125 1521,6 °f\.o"
14,493 1512,9 SERVICO DE '6‘6
15,717 - \.’.3?3;@35 ¥
16,607 1500,8 _fr,f>,¢f

17,632 1495,8



-

18,400
19,244

20,196

APENDICE IV

1492,3
1488,6
1484 ,5

PONTOS DA CURVA DE CALIBRACAO PARA RESISTOR y

INTERVALO ENTRE 4,164°K A 0,284°K

0,284
0,373
0,390
0,412
0,434
0,465
0,490
0,518
0,554
0,596
0,636
0,686
0,749
0,811
0,906
1,022
1,022

2527,0
2359,0
2333,0
2303,0
2277,0
2241 ,2
2217,0
2190,2
2160,2

- 2129,4
2101,6
2069,0
2035,0
2005,6
1965,0
1945,4

1924,6



1,084
1,162
1,240
1,480
1,595
1,653
1,788
1,945
2,136
2,400
2,590
2,870
3,135
3,361
3,621
3,843
4,164

1906,1
1884 ,8
1865,5
181§,12
1795,5
1786,5
1767,1 -
1747 ,2
1726,2
1700,3
1685,7
1666 ,2
1650,2
1638,0
1625,5
1615,9

1603,3

- 52 -



Ref., 1

Ref. 2

Ref. 3

Ref. &

Ref. §
Ref. 6

Ref. 7

Ref. 8

Ref. 9

Ref .10
Ref.1l1
Pef.12
Ref,13

Ref .1y

Ref.1l5

Ref .16
wnef 17

Ref,.18

- 53 -

REFERENCIAS

J.A.Bettie, M,Benedict, B.E.Bleisdell e J.Chem.Phys.
(abril - 1965)

H.Hoge e F.G.Brickwedde =~ "Establishment of a tempera-
ture scale for the calibration of Thermometers between
14°K and 83°k",

Hoge, Arnold - Jr Res.Natl.Bur.Stand. 47, 63 (1951)
Temperature, its measurement and control in science and
industry - Vol. 3 - Herzfeld - Pg. 345 (1962)

H.Van Dijk e D.Shoenberg - Nature 164

Brickwedde F.G., J.Res.Natl.Bur.Std.64A - 1 (1960)

J.R. Clement, J.K. Logan e H.R.Jeffers - Phys.Rev.105
1435 (1957)

H.Van Dijk e M.Durieux - Physica 24, 1 (1958)
L.J.Challis "The Kapitza Resistance" e "Proceedings of
the VII th Intern Conf. ou low temp. Physics, editado
por G.M.Graham e A.C.Hollis =~ Univ.of Toronto press,
Toronto 1961. Cap. 20 ~ pg. 466 _

R.H.Sherman et al. In.Natl.Bur.Stand 68 A 579 (196Y4) ¢
S.G.Sydoriak et al. J.Res.Natl.Bur.Std. 68 A : 559 (196u4)
F.G.Brickwedde, R.Scott et al, J.Chem.Phys. 2,454 (1939)
S.G.Sidoriak e T.R.Roberts - Phys.Rev. 118, 901 (1960)
Wolley, H.W., Scott, R.B. et al - Tr.Res.Natl.Bur.Stand
41, 379 (1948) |

Van Vleck-Temperature-independent paramagnetism - pg.628
(Kittel - Int.to Solid State Phys.(1966) )

F.R.Mec.Kim, e W.Wolff - J.Sci.Instr. 34,64, (1957)
Fowler e Guggenheim - Statistical Thermodynamics pg.

608 - 685 Cambridge Univ.Press. (1960)

G.L.Salinger e J.C.Wheatley-Rev Scient., Instr.32, 872 (1961)



Ref. 19

Ref. 20
Ref. 21
Ref. 22

- 54 -

th

M.Kreitman, R.E.Daunt - Proc.of the VII Int. Conf. on

Low Temperature Physics= Univ.of Toronto Press Pg.96
(1860)

Cooke A.H. - Progr.in low temp. Phys. (1855) V.l pg.224
D. de Klerk=Handbuch der Physic XV, 38, (1956)

Clement et al. Rev. Sci.Instr. 24, 545 (1953) ,

Ref.23 Plumb e Edlow - Rev.Sci.Instr. 30,378 (1959)

Ref. 24
Ref. 25
Ref. 26
Ref. 27

Ref. 28

Ref. 29
Ref. 30

Ref. 31
Ref. 32

Ref. 33

Ref. 34

Ref. 35
Ref. 36
Ref. 37

Ref. 38

Ref, 38

Lindendelf, P - Rev.Sci.Instr. 32,9, (1861)

Hoare, Mattews e Yates - Proc.Soc. B. 68, 388, (1955)

Pearce, Markham e Dillinger - Rev.Sci.Instr. 27,22 (1956)

Markham, Netzer e Dillinger - Rev.Sci.Instr. 28,382(1957)

Giaque W,F.; J.W.Stow, C.W.Clark - Ton.Am.Chem.Soc.60,

1053 (1938)

Nicol, J. e Soller, T-Bull Am.Phys.Soc. sec.II 2,63 (1957)

Hoare, Jackson, Kurti-Exper.Cryosphysics; Batterworths-

London pg. 229 (1961)

Kunzler, Geballe, Hall-Rev Sci.Instr. 2, 6 (1957)

Kunzler, Geballe, Hall-Germanium Resistance Thermometers

Ibid ref.4 (1962) | .

P.Lindendelf ~ Carbon and Semi-conductor Thermometer for

low temperatures - Temperature - Ibid ref.2

Nei Fernandes de Oliveira Jr. =- Tese de Livre Docéncia

White - Exper. - Techniques in Low Temperature Physics
(19597

Daniels J.M. e F.N.H.Robinson - Phil.Mag.u44%, 630 (1953)

Handbuch des Physik Vol.XV pg. 47 (1956)

D.H. Howling, F.J.Darrel, E.Mendoza - Phys.Rev.23, 14l6
(1954)

S.R.A.Salinas - Tese de Mestrado.



INTRODUQAO. ooooooooo s ¢ 99 80900 39 0O CE 57 6 8w O 000 e d &

CAPITULO

CAPITULO

cAPITULO

D ]
INDTCS

I - PRINCIPAIS METODOS EM USO PARA MEDIR'

BAIXAS TEMPERATURAS. .« cnc escsvoesesus e

I-l-IntrodugaQ.ocoocnoooo:uoooonm.toia.'tlocoun

I-2-As escalas basicag de temperaturd.......- .
T-3-As escalas abaixo de 90PK. seeevosonnonsnns
a) Tentativas de extensao da IPTS,

abaixo de QOOK.........,.......... .....

b) As escalas de pressdo de Vapor.....e.e«:

c) As escalas Magnéticas....eeseevreereers

I-4-Termometros de Resistencid..... e M, .0 v

Termometros semicondutores.....eeeevserres

Termametros de CaI‘VéO ooooooooo e e b 8 e w0 b LI

Termometros de germanic e outros

semicondutores .. coeoes e tesassenvees
II- O NOSSO TERMOMETRO::Zee.ecevrv Ceeesenensens
II-l- IntI‘OdugaO......a..- e 8 s v e o 6000 b ov'-cco.-

II-2- Construgdo do resistor do termometro. « ..

II-3- A aparelhagem para medidas da resistencia

II-4- O criostato

III - METODOS EMPREGADOS NA CALIBRACAO. .cvuvss

III-1-Introdugac..... P ilees

11I~2-0 intervalo entre 20°K e lHOK............

-

a) Brro devido a concentragac orto-para.

b) Brro devido d diferenga entre O

g normal e o g de S30 PaulOseeeesss cos

¢c) Brro causado por diferengas entre a
temperatura para a qual foi feita a
tabela (20 ©c) e aquela em que foi

medida a pressac, Nno laboratorio. .. ..

12
16

17

- 17

20

27
27

27



I11-3=

dO banho ooooo a UNOGC 309 0G0 GY e e e e PO G ENCOOO

e) Pressao na parte evacuada no

manametr‘O \\\\\\\\ Oacsoaoonaboc.ounnaoocovon

£) Outros érros vem da propria leiture

da coluna de MeXCUriO..... WL R et oA

: : By o v alis
intewvalo entre 1,4°%K & 1,2°Kia. ...

(@}

III-u- 0 intervalo entr'e lg 3OK c 0 )3OK0 o 8 s e 0

III-5- O intervalo entre 4°K e 14K e eonnens

CAPITULO IV -

IV=-1-

0 COMPORTAMENTO DA RESISTENCIA...eveiveeerens

IV"Q" OS r'eSU.l'tadOS....:,..oo..,...q.-o-.a.-

IV-3- As temperaturas obtidas a partir das

curvas de calibragdo....... cevesess e
Iy-4- InfluZneiz dos centatos eléirices e
modo de fixagdo dos resistores.......
IV-5- Variagdo da resisténcia com campos
- .
magneticCoS iseevcosescovenns ceeseas oo
‘..'......"'..‘... ....... © 9 9 ¢ ¢ 0 % A & e

CONCLUSAO. .« ..

Introdugao.:-nauuo-oalo.'éto.!U-.oc.c'o..l!o

APENDICE I - PONTOS USADOS NA CALIBRAGAO COM NCM PARA

0 INTERVALO ENTRE 4,164°K e 0,284°K( Curva vg’

APENDICE II -PONTOS USADOS NA CALIBRAGAO COM MAS, PARA O

APENDICE III-

\

APENDICE IV -PONTOS DA CURVA DE CALIBRACAO PARA RESI

DTTIPRNCTAS ., . .

INTERVALO ENTRE 1,4°K e 20%K. .eeevrens
Regido do HElio 1IQuido...eveveevereees

Regiao entre 4°K e 14°K aquecendo......

Regido entre 4Ok e 14°K esfriando......-.

Regido do Hidrogenio 17quido.eesveasnnen

PONTO: DA CURVA DE CALIBRAGCAO PARA
O RESISTOR Bivevesososssosssascanssens

Intervalo entre 1,u°K a 20%K. . ciiennnas

i O.- O,
Tntervalo entre W,160 K a 0,284 7 Kieoo.o

..l'..'.‘.lIQOO.Ill..'l’ll.’....'.....

ooooooo

ooooooo

STOR Y.

29

29

(g8
foh]



A—g.f-

0 1 2 3 4 TEMP

FIG. 1
MAGNETIZACAO ISOTERMICA E DESMAGNETIZAGAO ADIASATICA

1200 : .
Ns

i
.

1000
1/4- HENRY

GOOL

600

400~

200 1 | i 3 1 3 ] 4
0.2 04 0.6 0.8 1.0 .2 T(OKI1.4

Flc. 2
VARIACZ‘:O DA MUTUA INDUTEANCIA Ng SEM AMOSTRA COM A TENG




2100

CURVAS PARA He?

OHMS
RESISTENCIA &

-

2050

2000

1950

1800~

1850

©1—26.9.67
«2—13.11.67
1800 o 3—21.11.67
L 4—2411.67
17501 l l ! | '

15

20

s p~ >y 4




L e

e

1680
OHM%

1670~

16601

1650

1620
OHMS
1610

1600

1530

CURVAS PARA Hp
* RESISTENCIA o

-~




259

20°

tl s

100

11800
OHMS
1850

1800

1750

: fi1—4.12.67
1650}~ f2—11.12.67
; p3— 1.12.67
_ f4—13.12.67
35 —19.12.67
1600}- -
155011 i B

CURVAS PARA He%
RESISTENCIA f3

15 ~ 20

2.5




—

1500

1490

-1480

1470

1460

1450

CURVAS PARA H,
. RESISTENCIA £

14

15

16

17 18

~y~ =2 )



gé N
- (D
< O
n O

1850

1800

1750

1700

1650

1600

1550

¥ 211.68
¥2 1.2.68
¥y 9.2.68
Y 12,268

¥5 16,268
Y6 20.268 -

Yy 22.2.68
Yo 25.2.63
¥64.3.68
Y107.3.68
¥ 15.3.68
T2 4.4.68

CURVAS PARA He®
RESISTENCIA ¥

15

20



1800

OHMS

1850

1800

1750

1700

1650

1600

1550

¥i 211.68
¥z 1.2.68
Y3 9.2.68
T 12.2.68

¥5 16.2.68
Y6 20268 °

W 22.2.68
¥s 25.2.69
¥ 4.3.68

" ¥107.3.68

Y5 15.3.68
Y2 4.4.68

CURVAS PARA He?
: RESISTEN

15

20

2.5

FlG.




2450

CHMS

2400~

2350~

2300

22501~

2208

2150~

2100

CURVAS PARA He®

RESISTENCIA ¥

0.3




OHMS

2100
- CURVAS PARA He®
RESISTENCIA Y




' CURVAS PARA Hy
RESISTENCIA ¥

1460

1450

1440

1430 Yo - 1212168
Vs .25/2168
Vo - 4/3/68
Vio. 7/3/68

1420

.
D
-]
Gy

16 . 17 16 19

FIG. 3-&




+1620["
OHMS ®

41610~

»1900—

+1600=

11850

41590 =

» 1800—

41580

11750

41570~

01700

41560~

11650

f1550-

11600

1550

OHMS
(z0)

CURVA DE CALIBRACAO PARA O
RESISTOR (3- REGIAO ENTRE 14

E.20°%

~1540

—1520

-l—l
Olom

LAY

|

18 200
13 K . 15 ®m
8 10 &
3 5 ¢

[l N =B G o |




4 o 1 o a i
resistor original flos dz manganina

extremidades recober,
- t&s com tinta coloidal
de prata

i —= RESISTOR COM CONTATOS AMPLIADOS

Fl6.7

1073

0.2 2 T (eK) 20

FIG. 4

VARIACAO DA SENSIBILIDADE OE ALGUNS RESISTORES
COM A TEMPERATURA




107 —

hms

2]

104 L

03—

103

CURVAS RXT PARA ALGUNS TERMOMETROS
RESISTENCIA ELETRICA

|

| 1 L 1

o1

2

3

<

L
.5 .6 7.891

FlG.5




&

107 — , A
CURVAS RxXT PARA ALGUNS TERMOMETROS DE
0hms - RESISTENCIA ELETRICA

J0% -

"—
103\~

2 1
'0.1 L

FIG.5




IAR] DIFERENGAS |ARI ENTRE ALGUMAS CURVAS PARA O RESISTCR ¢l
OHMS - REGIAC DO He* Liauipo-
65—
® 6 @ © ©
% © 6 6 o @ @ 6 Ag-lq
¥ ¢ # ¥ ¢ ¥
{ ° ™ e ° e OLQ-‘OL‘[
60
10~ .
(]
S i ¢ o ] ° @ L4 ® ® ® 0 0L4-d-1
[ ] o [
L 1 I | | |
14 16 18 20 3.0 4.0 °K
F1G.6-1
(ARI DIFERENGAS ARl ENTRE AS CURVAS £z E oLp
OHMS . -REGIR0 DO He* E Hp LIQUIDOS-—
55
® e ©® 3 ¢ ¢ 2 e
") o @ @ @ 0%
® ® e o
® ¢
50 | i | f | ! ! {
1 2 3 " 4 14 15 16 17  °K 18

FlG. 6.2




AR
OHMS DIFERENGAS AR ENTRE CURVAS RxT PARA G RESISTOR {3
: -REGIOES DO He? & H2 Liauibos -

40
{%s‘ia(%g ® & . & &
85
(60 ;
% 0600 - 3 :
@@o@@ ® © ® ©

30— . @ .01

Jn | (2s5- 36 1 i S

FIG.6-3




OIFERENCAS IAR! ENTRE ALGUMAS CURVAS RxT PARA O RESISTOR ¥
" . ~REGIAD DO He#E H, LIQUIDOS - ’
O HMS '
) 11— ° } ; r
. ¢ o ° ° * oo ° 0 ’ : Can—
10 . 2 * N . .10 4
9-—
o o © o o o { o 8 tio-Te
8 ee o 0 o ® . . °. o o
® o o @ r -V\
7" ) I‘ E ° ° . ° 3 °4
6-
5 e ?.. I. : .:i & 9 9 2 9%-°9°
1 2 3 4 14 5 18 17 19
FIG.6-4
30}~
1AR] : DIFERENGA IARI ENTRE %,E ¥y
OHMS

- REGIRO DO He3 E He* LIQUIDOS -

20 1 1 ] | |
c4 06 0.8 10 2.0 3.0 oK

FIG. 8-5




ol:vRsl GRAFICO DOS IAR] ENTRE CURVAS RxT PARA O RESISTOR ¥
-REGIA0 DO He* LIQUIGO-
20—
° L] [ (] e 0 e \512_\{}
® 9 ® ®
15~ © o o ‘
o o o o ©o O o o ‘é“a- 25‘1
10}~
& T |
s 8 & ol 3 g T3-
; [
l o o o Q o) o) (o] o) o 5"4-3‘1
-[ A A A . A
0o oo T
Q ° o o (o] o I o o o ’9'7—?'1
= L4 ] [ e o ° o
5" [ ® ° ?8 \{:i
(o} ! : i : H |
14 16 18 2.0 3,0 40 oK

FiG.6-6




OHMS

0 /325
& 1375

0 1320 |
A 1370

0 1318
& 1365

& CONTATOS SIMPLES
O CONTATOS AMPLIADOS

| |
| CICLAGEM TERMICA
FIG. 8




VARIACRO DA INCLINACAO DAS CURVA
RxT PARA 0S RESISTORES o,BE Y




