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RESUMO

Projetamos uma aparelhagem para .medidas de calor
êsf)ecífico entre 1.2 e 4oK. 0 resfriam."nto do ca'lorímetro atê

a temperatura mais baixa pode ser feito por condução gasosa

usando-se o banho de t-têlio :liquido como fonte fria, ou por co!
dução através de um suporte r:agido em cantata térmico com um

bulbo metálico em cujo interior l iquefazemos }le'}. 0 }têl ío con-
tido nêste bulbo é resfriado até :'1.2oK fazendo aqui o papel

de fonte fria. A faixa de temperatura en que trai)a:lha o ça.lo-
rlmetro pode ser estend;ída atê 0.3oK med.jante a substituição

d o }le'* d o b ul b o po r lle

Medimos o calor especifico do r{ i(N03)2 6fIH3 cujo
comportamento em medidas.; de susceptibil idade magnética e res-

sonância eletrÕn ica paramagnõtíca indicava uma transição do

t í po anta fe rromagnÕti ca



ABSTRACT

An equipment for' speci.fic heat measurements

between 1.2 and 4uK i.s described. The ].opep temp'érature

limo.t i.s attained either by using Helium gas as heat ex

chan.gel' between ]-ie]ium bata and ca].or'ímeter, either' by
solid conduction through a r'ibid suppor't in thez'mal con

tact with an Heq bula at 1.2oK. The temper'atar'e range

of the Calor'ímeter may be lower'ed..to 0..3oK by substi

tution of Heq of the bulb by lle3. Results for the spÊ

ci.fi.c heat of Ni(IJ03)2'6NH3) whose magnetic susceptibil
ity and E. P. R. measui'ementa inda.cated an antifel'r'oma&
netic behavior', ar'e pr'esented.
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1. INTRODUÇÃO

0 calor específico de uma Substância õ em qualquer
temperatura uma grandeza relacionada ã sua energia interna, sendo
portanto de s ígnificação básica em Fís ica e Química. Para o físico

no entanto, a região de baixa temperatura, abaixo de lOoK, é de ma-
jor interesse, sendo um dos focos de atenção da pesquisa em baixas

temperaturas. llesta região, a contribuição para o calor especifico

dos diversos graus de ] íberdade pode ser separada, permitindo assim
uma interpretação desses resultados

À parte do seu Significado experimental, a técnica

do calor específico é um instrumento poderoso em muitas áreas de es-
tado sólido, tais como vibrações do retículo, condução eletrõnica e
supercondutividade. magnetismo, transições ordem-desordem. etc. Des-

de a sua criação, um dos focos de interesse do nosso;laboratório tem

sido o estudo de sais paramagnéticos. Foram implantadas pat'a ôsso,
técnicas de susceptibilidade magnéticas'2 e de ressonância eletrõn.i-

ca paramagnética'. Dados de calor específico são no entanto cruciais
para a complementação dos r'esultados obtidos por essas técnicas. Foi
nossa intenção implantar essa técnica no Laboratório de Estado Sóli-
do do Departamento de F:ís íca dos Materiais e Mecânica do Instituto
de Física da Univers Idade de São .Paulo.

Êste trabalho descreve o equipamento utilizado, a

técnica experimental e a manipulação dos resultados para a obtenção

do calor específico. Apresentamos ainda, resultados obtidos para o
Ni(N03)2'6NH3' sal que jã havia sido investigado anteriormente em

nosso laboratório pelas duas técnicas anteriormente cltadas2,3,ês,te

':&al não havia sido ainda investigado pela tõcntca de calor especí-
fico em.tempet'aturas abaixo de 50oK.



2

1 1 CONDIÇÕES BÁSICAS A QUE O SISTEMA DEVE OBEDECER

0 calorÍmetro a vácuo para a determinação. de calo
res específicos a baixas temperaturas foi íntrlóduzído por Nernst

no comêço dêste século. A menos de algumas modificações, êste ê a
anda o método mais usâdoç. Nêste método, o calorímetro é encerra-
do numa câmara de vácuo que por sua vez é imersa num banho refri-

gerante. A determinação do calor específico de uma substância en-
volve a medida da energia necessária para elevar a sua temperatu-

ra de um valor inicial T: a um valor final T.:.
A terceira lei da ter'modinãmica prevê a queda do

calor específico para valores muito pequenos, ã medida que nos a-
vizinhamas do zero absoluto. Isso requer que as entradas de calor
sejam reduzidas o quanto possível, ou pelo menos a limites em que

possam ser estimadas. Entradas de calor devido a vibração e fon-
tes externas de radio-frequências podem tornar-se problemas sérios

0 vácuo em tarro do calorlmetró deve ser reduzido a pressões ínfe
Flores a 10'6mm de mercúrio, afim de reduzir a condução térmica
vía gãs. As conexões rígidas requeridas para o supor'té mecânico

do calor:rmetro devem ser consta'uídas com materiais de baixa condu

tividade térmica e dimensionadas convenientemente. Os fios de me-

dida devem ser adequados de modo a minimizar a condução térmica a
través dêles, e a radiação proveniente das regiões de alta tempe-

ratura deve ser eliminada. Apesar de todos os cuidados, sempre a-
caba existindo uma troca de calor entre o calorlmetro e o meio ex

terno; isso requer que o calor fornecido ao sistema se difunde pe
la amostra num tempo relativamente curto comparado com a constan&

te de tempo entre o calorímetro e o meio externo. Portanto, um ca
lorTmetro construí'do em material de alta condutividade térmica e
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desenhado de modo a distribuir rapidamente o calor fornecido é
des ej ãvel .

Embora os calores específicos .tendam a zero nas

proximidades do zero absoluto, certas substânc:ias elú estudo po-
dem apresentar anomalias em seu calor especifico em intervalos de
tempet'atura muito pequenos, da ordem de décimos e centésimos de

uK; é necessãt"jo porá.anta, que o incremento na temperatura,

AT : Tf - T{, seja pequeno e r'egistrado com precisão. Incremen-

tou de temperatura de um mjlés ímo de.. oK podem ser necessários, o
que implica em um termómetro de grande sensibilidade. A energia
pode ser fornecida por efeito Joule, implicando na medida da ten-
são, corrente e intervalo de tempo com grande precisão.

C)utro problema a ser resolvido ê o meio pelo qual
o calorTmetro ê levado até a temperatura desejada. É necessário
um bom cantata térmico entre êle e o meio refrigerante, contato
este que deve ser eliminado durante a medida. Embora o calor es-

pecífico nessas temperaturas seja pequeno, êle pode variar cons í-
derãvelmente de uma substancia a outra, por isso, um método de

re.sfriamento adequado para determinada substancia pode tornar-se
{mprãticãvel para outra. Logo, o criostato deve ter uma certa fle

xibilidade quanto ao método de resfriamento



l l l DTSCRIÇAO DO EQUIPAMENTO EXPERlr,MENTAL

111. 1 0 CRIOSTATO

A figura l mosto'a um desenho esquemático do crios-

{ato - dos dewars de Hélio e Nitrogénio - 0 conjunto esta rTgjda-
mente. ligado a um suporte de latão, fixo ã parede do laboratório.

0 criostato consta de uma câmara dq vácuo no ante

Flor da qual se encontra o calorÍmetro. Esta câmara é ligada ã ca

peça do criostato por dois tubos de aço inox de 110 cm de compri-

mento, 0.15 mm de parede e 1.5 e l cm de diâmett'o respectjvamerfte

Na cabeça do criostato, êsses tubos estão ligados aos respectivos

sistemas de vácuo. A cabeça possuí também uma entrada para transfe
rênci a de Hél ío l íq uido.

A câmara de vácuo é de forma cilíndrica; seu diâme

tro externo ê de 6 cm, sua altura de 20 cm tendo 1.5 mm de parede
Ela ê construída em latão(fig. 2). Na parte superior desta câmara

temos uma junta mosqueada que permite a sua abertura dando acesso

ao calorTmetro; esta junta é vedada com solda de l íga de Wood que
possue um baixo ponto de fusão (aproximadamente 61oC). 0 vácuo na
cãmül"a é feito através do tubo de maior diâmetro; êste tubo tam-

bém dã passagem para os fios dos diversos termómetros e do aquece-

dor.Na extremidade superior do tubo, a passagem dos fios para o ex
tenor Õ feita através de juntas metal-vidro (Stupakoff). Na extre
mjdade inferior (no interior da câmara de vácuo) os fios estão an-
corados têrmjcamente ã cabeça da câmara de vácuo; isso é feito en-

rolando-se os fios a um suporte de latão(-R- fig. 2). 0 contato
térmico ê assegurado com verniz G.E. 7031. Êste suporte de latão
termina num disco de 4 cm de diâmetro e 2 mm de espessura; êste
disco possue uma sér'ie de furos nos quais são introduzidos e cola-

4
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dos com Araldite, fios de cobre n9 16, que servem como termjnaís
ao conjunto de fios de medida. A camada de AI'aldíte garante uma

ísolação elétrica e um bom cantata térmico entre os fios ê o dis-

co. Ã sarda do tubo de vácuo para a câmara esta colocado um dis-
co de cobre de 5 cm de diâmetro pintado com grafite colojdal, as-

sim, a radiação proveniente da região a 300oK é absorvida

0 segundo tubo de inox que liga a cabeça do crios-
tato ã câmara de vácuo esta ligado a um bulbo constFuTdo em cobre

e com capacidade para api"oximadamente 9 cm's de Hea l:íquido. A li-
gação entre o bulbo e a cabeça da câmara de vácuo é feita por um

tubo fino de baixa condutibilidade térmica em aço inoxidável ; têm

dimensões 5 mm de diâmetro, 0.1 mm de espessura, 100 mm de compr.!

mento; através do mesmo .tubo de inox se introduz Hélio no bulbo.
(l iquefeito ãs expensas do banho externo de Hélio)' e faz-se vácuo

sôbre o Hêljo l iquefeito. Na extremidade inferior do tubo, logo a-
cima da cabeça da câmara de vácuo, e no interior dêste, hã um rabi

Pinto que impede que a radiação proveniente da região de alta tem-

peratura penetre no bulbo. Na parte inferior do bulbo hã um enchi
xe para um suporte rígido do qual é suspenso o calorímetro.



6

F{ g ura l [)esenho Esquemático do Crjostato
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iii. 2 0 CALORTMETRO

0 calorímetro i a parte do criostato que contém a

amostra e onde a energia fornecida e a variação delitemperatura

correspondente são medidas com precisão. Como jã dissemos anterior

mente, o calorímetro deve ser desenhado de modo a distribuir rapi-
damente o calor fornecido ã amostra, isto ê, que a constante de

tempo para a difusão do calor do calorímetro ã amostra seja peque-

na, comparada com a constante de tempo ente'e o calorlmetro e o meio
externo.

Construímos. um calorlmetro em cobre para medidas de
amostras em pÕ. Sua forma ê cilíndrica e suas dimensões, 3 cm de
diâmetro externo, l mm de parede e 3.5 cm de altura, sendo seu vo-

lume útil de 15 cm3. No !.eu enter'lor., hã uma espiral feita de fô-
lha de cobre de 0.2 mm de espessura. A espiral esta soldada ao fun

do da caixa cil:Índríca com solda de prata. 0 passo da espiral va-
ria de 4 a 6 mm; a sua função õ a de fao fitar a difusão do calor

entre o calorímetro e a amostra. Lateralmente, colocamos uma junta
metal-vidro; esta dã acesso ao termómetro no Interior da caixa. 0

aquecedor do calorímetro é feito com fio de manganina de aproxima-

damente l ç}/cmP a sua res'ístênc'ia total é de 100 n. A manganina

foi escolhida devido ao seu baixo coeficiente de temperatura. 0
.fio ê enrolado bifilarmente ã parede.lateral da caixa, de modo a

reduzir os efeitos transitórios no início e fim do período de aque
cimento. 0 contato térmico ê assegurado com verniz 7031 da G.E. A
caixa possue uma tampa mosqueada em cuja parte central hã um encai

xe para o suporte que liga o calorl'metro ao bulbo, uma canaleta.na
borda inferior da tampa permite a colocação de um anel em Índio. A

)

/
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borda superior da caixa termina num ângulo agudo, dêste modo, ela

pode ser pressionada contra o anel , êste cede, permitindo uma boa

ve da ção no i n te rio r dà caixa

Durante os- testes preliminares; com êsse tipo de ca
lorl'metro notamos que o cobre não era totalmente inerte ao s-al u-

tilizado (NÍ(N03)2'6NH3); a sua superfl'cie interna era levemente
alterada. Resolvemos. o problema submetendo a caixa a um banho de

ouro. Utilizamos o banho da Braguesa nQ 317. A caixa em cobre de-
pois de convenientemente lavada com.,detergente ê mergulhada no ba

nho a 60vC; o ouro va'i se depos'atando sôbre a superf:íc'ie do, cobre;
três a quatro horas são suficientes para obter-se uma camada de-ou

ro de al guns mi crons .

0 pêso do .conjunto calorímÕtrico é de 58 gramas

Embora tenhamos construído um calorímetro par'a me-

didas de amostras em pÕ, não hã dificuldades na adaptação para me

dadas de cristais de sais ou metais e ligas. A junta em Índio tam

bém pode ser substitu:i'da por solda de baixo ponto de fusão como a
liga. de Wood;acaso não haja inconveniente no aquecimento da amostra

São quatro os principais vínculos térmicos entre o
calorímetro e o meio exte rno

a. Pelo gãs na câmara de vácuo. 0 nosso sistema de vácuo garante
pressões inferiores a 10'6 mm de mercar.io nessa câmara

b. Por condução têrmíca através dos fios de med'tda que chegam ao
calorTmetro. Para minimizar êsse vínculo utilizamos fios .de manga'!

mina nQ 40 de 14 cm de comprimento entre o calorímetro e os termo

país descritos no item anterior. Cinco fios no total , três para o
termómetro e dois para o aquecedor.

c. Através do suporte encaíxãvel; no nosso criostato utilizamos
êste suporte como uma variável ajustável; êle ê dimensionado de a

}
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ciirdo com as caractei"lstjcas da amostra a ser medida, de modo a

fornecer uma constante de tempo adequada. A constante de tempo

do suporte ê dada pela razão entre a capacidade térmica média do

calor:Ímetro mais amostra e a condutividade térinjca ÚÕdia do su-
porte, na r'egião de temperatura em que o calorlmetro trabalha

Em nossas medidas utilizamos dois tipos de suporte, um em nylon
e outro em aço i noxí dãvel

d. .4 potencia dissipada no termómetro do caloríinetf'o pode ser

tambÕn} uma fonte de entrada de calor.. Isto será discutido na par
te reservada aos te rmÕmetros



Fi g u ra 2 Câmara de Vácuo e Caloríme tro

A

B

C

D

E

F

G

}1

l

J

K

L

Í'{

0

P

Q

fi os de medida

tr'ap de radiação

Termómetro em contato tÕrmjco com o banho
B ul bo de Hall o

Separador de fÕI ha de mi ca

Camisa da câmara de vácuo

Anel de Tn dio

J un ta meta l -vi dro

AI e tas da espíi"al de cob re
Aq uecedor

Termo nai s do aquecedor

Te rmõmetro do calorl'meti.o

Aq uecedor do band o

Tampa. do calorTmetro
S uporte

Termómetro em cantata com o bulbo de Hélio
Suporte de latão para os terminais dos fios
de medi da

Fi os e nt'ol a d os

Cabeça da câmara de vácuo

tr'ap de rad'í.ação

tubo de inox

R

S

T

U



V

.d



} 3

111. 3 0S CIRCUITOS DE VÁCUO

Dois circuitos de vácuo Independentes estão liga-

dos ã cabeça do criostato, conforme mosto.a a finura 3.

Um dêles (o da esquerda na figura) permite a iso-
lação do calorÍmetro do banho de Hea; consta êste sistema de uma

bomba mecânica e uma de difusão, esta ultima acoplada a um trap
de nitrogénio líquido. A bomba mecânica pode a quaisquer momento

ser substituída por um detetor de vazamento Veeco, mediante maná

pulação do sistema de válvulas; êsse detetor indica durante a ex

períência, o nl'vel de Hélio na câmara de vácuo que isola o 'calo-
rTmetroo. Uma válvula que l íga diretamente a bomba mecânica ã cã

malta permite a sua evacuação prévia. Hã também uma válvula agu-

lha l lgando o circuito de Hél lo ã câmara; dêste modo, a isolação

do calorlmett'o pode ser quebrada a qualquer momento. 0 vácuo ê

medido por um medidor termo-elêtrlco Veeco e por um medidor tipo
Penney da Sogev.

0 outro, direita na figura, trabalha com Hea e e.!
tã conectado a um bulbo no interior da câmara de vácuo. Nêste

bulbo, He4 pode ser liquefleito util'lzando-se par'a isso o banho

externo. A figura mostra o cil Indro de Hélio e uma câmara de vo-

lume conhecido a qual permite'o controle da quantidade de Hélio

a ser l lquefelto. Es:te. volume leva em conta o espaço morto da c.g
nalização. Acoplado a êsse võlüme,; hã um medidor' para pressões
de l a 15 atm. Este sistema de vácuo consta também de uma bomba

mecânica e uma de difusão e trabalha em circuito aberto evaporan

do o gãs liquefeito no bulbo.pat'a a atmosfera; uma válvula de a-

gulha perm'íte o controle da vazão. controlando ass'imi a tempera-

tura do bulbo. A bomba de difusão ê utilizada na obtenção das
temperaturas mais baixas. 0 vácuo é medido por um medidor termo-
elêtrico e por um medidor tipo peney da Veeco.
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Além desses dois sistemas, esta.ligado ao banho

externo de Hélio o sistema geral de recuperação do laboratório

que utiliza uma bomba de vácuo Beach Ruas de 7.2 pés cúbicos por
minuto. Um s ístema de válvulas de agulha permite olicontrõle da
vazão e consequentemente da temperatura do banho de Hélio; faz

parte destes:s lstema um manÕmet.ro combinado óleo-mercúrio para
leitura da pressão de vapor do banho de Hélio e um manómetro di

ferencial para controlar a establl Idade dessa pressão
Temos ainda uma bomba. mecân:íca que pet'mire a eva

cuação prévia do at' no dewar de Hél lo e a evacuação do ar da ca
mesa dêsse mesmo dewar'. 0 vácuo na camisa do dewar ê medido por'
um medidor termo-elêtrlco Veeco.

Tôdas as bombas mecânicas são acopladas por jun-

tas de borracha ou flexíveis de modo a amortecer as vibrações.
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111. 4 TE RMOMETRIA

Como termómetro primário, utilizamos a escala de

temperatura da pressão de vapor do He4 de 1958, T587, valida na
região de 0.5oK a 5.22oK. Como termómetros secundários, utiliza-
mos t'esistênclas Allen-BI'adley de 10 n, l watt, devido a sua boa

reprodutibíl Idade e bens lbilidade nessa faixa de temperatura.
Utilizamos tt"ês dessas resistências em diferente

pa nes do crios taro.

Uma delas esta em cohtato térmico com o banho ex

terno de Hélio; esta colocada sôbre o disco de latão que serve
como terminal para os fios' de medida; o contató térmico ê feito
com graxa Apiezon N .

Uma segunda esta co'focada na parede lateral do

S

hulbo de He4

A terceira registra a temperatura da amostra;. es
ta esta colocada no úef.o)'da amostra sem tocar o calorímetro; a
ligação entre a junta metal-vidro na lateral da caixa e a resis-
tência ê feita com fios finos de manganina de l cm de comprimen-

to. Verifica-se que êste tipo de disposição do termómetro no in-
terior da caixa ê mais interessante. As figuras 6 e 7, mostram o
registro da temperatura por essa resistência durante uma medida

nêste caso, o termómetro foi Isolado dentro do sal segundo o pro-
cesso descrito. Este registro se aproxima mais.da temperatura re-

al da amostra. Em out:ras expe.ciências, embora no Intel'ior do $al,
atires'istênc'ia tinha os seus term'ina:'ís I'igados ã juntas metal-v'adro

(fi:g. 8); vemos que nêste caso, o termómetro reage rapidamente e
segue a temperatura da caixa; quando cessa de haver aquecimento

pode-se notar a passagem do calor para a amostra

3

S

#



durante as varias corridas que fizemos, notamos

uma alteração sensível na reproduttbílídade desta res ístência; o
fato é devido, como jã havia notado Frossati7, ã alteração de re

sistência de contato entre o terminal e o carvão, devido ã ação
Gorros iva da amos,tra. 0 problema foi contornado protegendo a re
sístêncla com uma camada fina de Araldite

0 circuito de medida dessas resistências deve ser
tal que, a potência dissipada no termómetro seja Suficientemente
baixa de modo a minimizar o aquecimento do calorlmetro e manter

a temperatura do termómetro bastante priÕxima da temperatura real
do cona unto

A ponte de corrente alternada descrita na r.eferên-
cla 8, tem caractere'st.tias satisfatõrjas; ela permite medidas com

precisão de 0.1%, dissipa.ndo na resistência uma potência de 10'13
watts, tendo a vantagem de a medida não ser afetada por efeitos
termoelétricos. A v'existência dos .fios de entrada de corrente é e
limonada util ízando-se o método dos tt.ês fios, desde que a razão
entre os braços da ponte seja l

Duas resistências fixas de 10 Kn e uma variável

de 0.1 a 100 Kn formam a ponte; um condensador variável em par'a-

pelo com esta ültíma permite equilibrar' as capacitâné:las paras.i-
tas A ponte é alimentada por um ampliados ].ook-in da Princeton

APp].i.ed Researeh - Mod HR8 - a potência dissipada na resistênc.ia

Pode ser controlada por meio do atenuador. Este ampl dador é sin-
tonizado, eliminando assim o ruído, e possue um sistema de dete-
ção de fase, de modo que a componente capacitiva do sinal pode
se r elimina da

Na nossa montagem exper'imental Utilizamos duas

Pontes com essas características de fígut'a ?- uma regístra a
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temperatura do bulbo, a outra pode medir a temperatura no calorl'
metro ou na parte do criostato em cantata permanente com o banho,
mediante manipulação de chave. Em nossas experiências, êste Ulti-

mo termómetro é usado ocasiorlalmente. C) sinal lé controlado por um

osciloscópio e t'egístrado graficamente por um regíitrador poten-
c.iométrico Medi. Um dos ampliadores foi sintonizado em 155 Hz e o
outro em 400 Hz de modo a não haver interferênc'ias entre as duas

pontes. A tensão aplicada ã ponte foi de 0.04 V, dando uma potên-
cia dissipada na resistência da ordem de 10'9 watts, nas tempera-

turas mais baixas. Foi possível medi'r.resistências da ordem de

300 Q com p re cisão melhor q ue 0.1 Q

Os termÕmet'ros foram cal íbrados nestas condições
por comparação com a pressão de vapor do Hêl io. Os dados foram

ajustados com a equação a três constantes proposta por Clement,
Quinnêl e outros,para êste..,tipo de resistência9

]og R + ----L
l og R

A + B.
T
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111. 5 CIRCUITO DE AQUECiUEUTO E MEDIDA DA ENERGIA FORNECIDA

A AMOSTRA

A energia necessária para o aquecimento da amos

tra é fornecida por efeito Joule
+t
1.'0
l V . 1 . d t

uO

onde 2t. é o intervalo de aquecimento, l a corrente no aquecedor

e V a tensão nos terminais do aquecedor. Vemos portanto, ser in-
teressante manter-se constante a corrente e tensão durante êsse

intervalo de tempo, simpl Ificando assim, o calculo da energia
fo rne cada .

Dois fatores contribuem para essa variação
1. A variação da resistência do aquecedor durante a medida; esc.g

Ihemos porisso, um material de baixo coeficiente de temperatura

2. A tensão da fonte pode variar; util lzamos portanto, uma fonte
de al ta es tabili dade

Na figura 4, hã um esquema do circuito de aqueci-
mento. Como al Imentaçio ut'll lzamos uma fonte variável D.C. de.a.!

ta estabil idade (L), da Har'r'isbn Labor'atar' - Mod 5266A.

0 aquecedor Rrl esta colocado em sér'le com uma re-

s.lstência padrão Rr de 110 n e um reostato(M) de 10 Kn para a-
juste da corrente. A chave K comanda o circuito.

a.. Determinação da potência fornecida
A queda de tensão nos terminais do aquecedor e da

r'esistêncla padrão é medida com um voltímetro dí$ital Integrador'
H.p. Mod 2401-C. e os dados Impressos numa impressora li.P. Mod

J66 562A. 9'
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Durante o período de aquecimento, a chave H per-
mite alternar as medidas no aquecedor e na resistência padrão. 0

tempo de integração pode ser ajustado convenientemente. fJa figu-
ra 6 vemos o registro da impressão dos dados durante a medida

As medidas precedidas do Éjnal (+) correspondam ã cedida no aqui

ceder; as do sinal (-) na resistência padrão. 0 intervalo de teg

po entre duas med'Idas é da ordem de 2.segundos. Note-se que hã 4
fios l lgados aos terminais do aquecedor : dois de tensão, dois de
corrente. mas sòmente dois ligam o calor:ímetro aos terminais. E

necessário, portanto, efetuar-se umà correrão devida ã potência
dissipada dêsses dois fios

b. Medida do Intervalo de Tempo

Pelo acionamento da chave K, potência passa a ser

dissipada no aquecedor e simultâneamente ê disparado o cronómetro

(0). Foi utilizado um contador eletrÕnico n.p. Mod 5245-L no qual

acop[amos uma unidade P].ug-in de intervalo de tempo H.P. 5262-A

comandada por uma fonte D.C. (N). E possível medidas de intervalo
de tempo com precisão melhor que l mil lsegundo
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111. 6 FIOS DE MEDIDA

Todos os fios de medida que chegam aos terminais

na câmara de vácuo são de margarina l n/cm. Inicialmente, tenta.
mos utll.azar fios muito finos de cobre para a entrada de corren

te do aquecedor, porém,isto ,'esultou numa entrada de calor está
mada em 4 mil iwatts, o suficiente para elevar a temperatura do

suporte de latão a 1-.5oK acima do banho a 1.2oK, o, que r'esulta-
va no consumo excessivo de Hélio do bulbo. A substituição dêsses

fios por fios supercondutores, com ba'lxa résistivídade elêtríca

e pequena condutividade térmica, resolveria melhor o .problema.,

111. 7 AQUCCEOOR DO BANHO

A elevação da temperatura do banho é feita, con

trajando-se manualmente.a potência dissipada no aquecedor Re a
través da fonte variável D.C. de 20 V e do t'eostato Q
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IV. A TÉCNICA EXPERIMENTAL

A amostra em põ é colocada no calorímetro cuidan-
do-se para que êste forme uma massa bastante compacta. A massa da
amostra ê determinada, o calor'Ímetro montado ho cr'liostato e as li
cações elétricas completadas. A câmara de vácuo ê fechada com li-

ga de Wood. 0 criostato é resf.Fiado a 80oK e a câmara evacuada, ve
rificando-se a jiossível existência de vazamentos; caso não existaTn

Hélio a uma pressão da ordem de 500 a ;1000 mícrons é nela admitido

através da vãl vula R (fig 3)
0 nosso sistema permite dois processos diferentes

para levar a amostra até a tempet''atura mais baixa, temperatura na
qual iniciamos a tomada de dados; num dêles, gãs Hél ío é utiliza-
do como trocados de calor. entre a fonte fria (Banho de llél ío) e o
calor:ímetro; no outro, a amostra é resfriada por condução através
do suporte, sendo que nêste caso, o bulbo de Hél ío é a fonte fria
e a câmara é mantida em vácuo

Atlng'lda a temperatura de 80oK seguimos processos
diferentes segundo queiramos optar por um tipo de resfriamento ou
outro
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Usando-se gãs Hél io como trocados de calor

Nêste caso, Hêl'io. é mantido na câmara. É feita

a transferência de Hélio liquido no dewaz' in:terno!: 0 consumo de
Hélio nesta transferência é da ordem de 5 a 6 litros, sendo que

sòmente 3 litros de líquido permanecem no dewar' (o suficiente
para encha-lo). 0 t"esta é consumido no resfriamento do transfe-

ridor e do criostato até 4oK. A seguir, abaixamo$: a temperatura
do banho lentamente bombeando-se sôbre sua superf:ide e contro-

lando a vazão com )o sistema de válvulas S da fig. 3. A tempera-

tura atingida ê de 1.23oK e aproxima.damente metade do Hél lo g
consumido nêste processo. Estimamos em 1 1/2 a 2 horas, o tempo

necessário para transferir e abaixar' o banho até 1.23oK. Devido

ã demora do processo de medida, o Hél lo restante pode não ser

suficiente, porisso, fizemos uma segunda transferência, uma vez
atingida a temper'atura de 1.23oK. Dev.ido ã anomal la do tipo À e-
xis.tente no calor específico do Hélio a 2.16oK, a parte inferior

do banho não ultrapassa essa temperatura, sendo que a parte supe
r'íor do banho (o Hêl ío da segunda transferência) se encontra a
4"K. 0 consumo de Hélio nesta segunda transferência ê da ordem

de 3 litros. Novamente, o banho ê resfriado até 1.23oK obtendo-

se agora 2/3 do dewar de Hélio a essa temperatura

0 calorlmetro é resfriado por condução através do
gãs existente na câmara. .Uma vez. que êste atingiu a temperatura

mínima, iniciamos a evacuação da câmara. Inicialmente, fazemos o

pre-vácuo nela e em seguida colocamos a bomba de difusão na linha
Quando a pressão for inferior a 10'6 mm de 14ercürio, colocamos o

detetor de vazamento (leal detector) no circuito; êste possue o
seu próprio sistema de bombeamento, bomba mecânica e de difusão.

28
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Quando a sarda de llêl'lo da amara cair a um valor adequado(es
cala inferior 10 do leak detector, o que equivale a uma vazão

inferior a 3.10'7 cm3/seg de He4 a C.N.T.P.), processo.êste que
em geral leva de 3 a 4 horas, o processo de medida pode ser íni
c'í a do

29
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peclfico. Pelo acíonamento da chave K, fig. 4, potência passa a
ser djss ipada no aquecedor do calorímetro e simultaneamente dis

parado o cronómetro. A queda de tensão nos terminais do aquece-

dor é medida pe lo voltímetro digital e peglstrada em fita de pa-
pel (fig. 6). A chave H permite medir a queda de tensão d.a .rçsis
tência padrão. A fig.6 ê o registro da temperatura do caloríme-

tr'o no registrador' potenciomêtrico. 0 salto representa a variação
na temperatura

ror um ajuste convenien'Ee do reostato, a corrente
no aquecedor pode s.er regulada de modo a permitir aquecimentos

tão pequenos quanto l milésimo de oK em intervalos de tempo rela-
tivamente grandes, um minuto ou mais, ou intervalos de aquecimen-

to de 10 segundos para uma elevação na temperatura de l centésimo

de uK. Em geral, escolhemos um 'intervalo de aquec'imento de l cen-
tésimo de uK.'e um intervalo de tempo da ordem de l minuto.

A fig. 7 mostra uma sétt:ie de medidas em sequência
À medida que a temperatura do calorímetro se ele-

va em relação ao banho, as perdas se acentuam e a curva do regis-
tro da temperatura torna-se cada vez mai.s inclinada. A temperatu-

ra do banho pode então sez' elevad.a de modo a diminuir' essas per-
das. Isso ê feito fechando-se progressivamente as válvulas, dimi-
nuindo pot'tanto a velocidade de bombeamento. Devido ã grande con-
dutividade térmica do Hélio abaixo do À, a temperatura do banho

»

A
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l através da escala T58' Estimamos o
l bração em 1 1/2 a 2 horas. 0 tempo
l ê de 30 a 36 horas .

l a temperatura ê estabilizada em poi
i l.eítura .s'ímultãnea da pressão de vi
l dos termómetros.e da altura da cola

l fico pode apresentar particular in
l de temperatura exigindo portanto,
l medidas se extendem .por um período

i l Atin gida a tempe rat
1 1
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pode ser elevada facilmente atê a temperatura do calorímetro;
êste método pode .ser utilizado até 2.16oK. As medidas podem ser
efetuadas em intervalos de décimos de oK e a. temperatura do ca-

lorl'metro elevada até o ponto desejado mediante o aquecedor. A-
cima de 2.16'K, a temperatura do banho õ mais difícil de ser
controlado; a essa altura tôdas as válvulas estão fechadas. Dal
em diante, o nível de flélio no banho mantém-se estacionar.io. 0
consumo de Hêlío até êste ponto é estimado em 100cc por hora

A partir dêste ponto, o aquecedor enrolado no ex-
terior da câmara de vácuo õ utilizado para elevar a temperatura

do banho, sendo que a diminuição das perdas pode ser acompanhada

visualmente pelo registrador. Dêste modo, vamos atõ 4oK.

Dependendo do sal a ser medido, cujo calor especí
fico pode apresentar' particular interesse em determinada região
de temperatura exigindo portanto, uma melhor investigação. Estas
medidas se extendem por um período de 12 a 18 horas

Atingida a temperatura máxima, admite-se gãs Hé-

lio na câmara de vácuo, .isolando-se antes o sistema de bombea -
mento e procede-se a calibração dos termómetros. Nêste ponto, uma

transferência suplementar de Hé:lio pode ser necessária. Novamente

iniciamos o bombeamento sôbre o banho de Hélio, sendo que agora
a temperatura é estabíl ízada em pontos convenientes; é' feita a

l,eitur'a -simultânea da pressão de vapor de Hélio,da resistência
dos termómetros, e da altura da coluna de Hélio acima da câmara

de vácuo para correção da pressão hidrostática. A estabilidade da

pressão é verificada com o manómetro diferencial A (fig. 3) e a
das resistências pelo registrador gráfico. A temperatura é obtida
através da escala T58' Estimamos o tempo necessário pat'a a cal i
bração em 1 1/2 a 2 horas. 0 tempo total da duração da experiência
ê de 30 a 36 horas
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Figura 6 - 11edida de Calor Especifico
Cãl cul.o do Pon to

) Calculo de AT : no .papel Imm ------.-..- 0.016 çl

Resistência inícia] - R.i = 190 + 92x0.016 = 19].472 sl

donde T{ = 1. 530 71 oK

Resistência final - Rf : 190 - 84x0.016= 188.656 Q
don de Tr = 1. 54229 oK

logo AT = T, - T: = 0.01158 oK1 1

P '
b) Cãl c ul o de AQ

AQ = {E-!glggiVaquec'At : 2.90202x10'3 .l
paarao

c) Cãl cujo da Capaci dade Térmi ca

ê--g. B 0.250606 J/oK
A T

CorreçãodaSec. V.3 :(1 -!) :0.904
logo (-ga) : A&('1 [) = 0.231478 J/oK

ÀT AT R

d) Capaci dade tê rmica do sal

('âg)' - Cc.I'(1.53oK) = 0.231478 0.00170D : 0.229778 J/oK

H ll

e) C al or es pe cÍ fi co do s al

mass a do sal = 11. 616 g

ceÉp : C = 19 781x10'3 J/goK
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Esfriando o calorímetro pot' condução através do suporte
Atingida a temperatura de 8r)oK, a câmara .de vácuo

Õ evacuada e o detetor de vazamento Veeco colocado na linha de

modo a verificar a elim:mação completa de Hélio. 0 bulbo D, fig.
2, é também evacuado, e Hêl lo a uma pressão pouco maior que a
atmosférica admitido em seu enter'ior. Nêste ponto, ê feita a trans

ferência de Hélio pára o dewar' íntet.no. Procede-se a seguir, a
liquefação do Hél to no bulbo. 0 Hél.io a ser liquefeito esta arma-

zenado sob alta pressão no cilindro D (fig. 3). Êste ê admitido
sob pressão condensando nas paredes do tubo, em cantata com o,ba-

nho externo. 0 volume de referência F permite o controle da quan-
tidade de Hél lo l iquefeito. Este é calculado a partir da razão

entre os volumes do líquido e do gãs a 4oK e do gãs a C.N.T.P
Essas razões são respectivamente 700:1 e 100:1. bons.iderando-se

que o volume total da canalização mais o bulbo, no interior do

banho é da ordem de 100 cc, e que o volume de Hél lo líquido deve
ser da ordem de 7 cc, são necessários aproximadamente 14 a 15 1 i

tios de H.élio a C.N.T.P. Sendo o volume da referência l litro,
esta quantidade de Hélio é admitida em cinco vozes a 3 atm de pies
são. A velocidade de liquefação é regulada pela válvula de agulha

T e. acompanhada pelo manómetro E. Este processo' não deve ser mui-

to rápido. 0 calorímetro passa a ser resfriado, via suporte, pelo
bulbo. Este processo é longo, levando da ordem de 10 a 15 horas

0 banho é sempre mantido a 4oK e pode ser reabaste-

cido quando necessário. Atingidos os 4oK pelo calorímetro, o bul-
bo é resfriado atê a temperatura mínima(pouco menos que 1.2oK)
bombando-se sôbre o Hélio liquefeito em seu interior. Da ordem

de 4 a 5 horas são necessárias pat'a que o calorlmetro atinja esta
temperatura

l v 2
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Quando a temperatura mínima ê atingida, Iniciamos
o processo de medida que é análogo ao descrito no item anterior
/\ diminuição das perdas, sendo agora controladas através da 'tem-

peratut"a do bulbo. Abaixo do À esta pode será controlada pela vãl
vula de agulha H. Acima desta temperatura a admissão de Hélio

quente, em pequenas quantidades, no bulbo, se mostrou bastante e
ficiente para a elevação da temperatura.

Atingida a temperatura máxima, admite-se Hélio na

câmara de vácuo e procede-se a calibração
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Figura 7 - Sequência de três medidas do calor especl'fico

(velocidade do papel : 1/90 div/seg)

destas medidas o termómetro esta imerso no sal
sem tocar no calorTmetro.
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Fi g u ra Sequência de duas medidas do Calor êspecífíco

(vel oclclade do p apel 1/90 d{ v/sc g)

ílestas medidas o temi;tõmetro esta ligado direta

infante ã junta metal-vidro; o termómetro respon
de ã tempe natura do calorTmetro.

iqote a passagem do calor para a amostra quando

cess a o fique cimento
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V. l CALIBRAÇÃO DO TERMÓMETRO

Na Tabela l temos dados obtidos na calibração do

termómetro do calorTmetro. A pressão de vapor do hélio é conver-

tida em temperatura através da escala TKn' A correção devida ã
pressão hidrostática deixa de ser necessária abaixo de 2.16oK,

pois devido ã grande condutividade térmica do 14él:io, a temperat.g

ra do banho é homogénea. A extrapo:l.ação para os pontos interme-

diários é feita utilizando-se a expressão devida a Clement e
Quínnel, anteriormente citada

log R + .b
log R T

Na determl.nação das constantes, o melhor conjunto de três pontos
ê usado de modo a determinar' os demais pontos com a melhor prece

são. Uma precisão de 1% pode ser obtida na determinação das tem-
peraturas intermediárias. De qualquer modo, um conjunto de cons-

tantes pode ser mais adequado para uma determinada faixa de tem-
peratura do que outro. Os valores obtidos para a nossa experiên-
cia foram

A : 5.1 30 58

B : 2.24585

k : 7.05 729

Para a determinação das temperaturas in'termediãrias, utíl lzamos

uma calculadora eletrÕnica pr'ogramãvel H.P. 9.100.A; esta fome
ce a temperatura correspondente a uma dada resistência
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V 2 DETERMINAÇÃO DO INCREF4ENTO''DE TEMPERAR'URA

A figura 6 mostra o registro da temperatura du-
rante uma medida. A curva inicialmente estabilizada num valor

Ti , estabiliza-se após o período de aquecimento, Rum valor Tf'
- A ligei ra inclinação da curva, representa as per-

das do sistema. Estas são praticamente as mesmas no in:ócio e fi.

nal do período de aquecimento. A determinação do 'lncr'emento ê
feita extrapolando-se a temperatura inicial e: finos na metade

do período de aquecimento, conforme mostra a figura 6
A resistência inicial e final ê determinada e con

sequentemente o acrescimo. em temperatura AT = TÍ - Ti' flote-se
que êste incremento pode ser determinado com uma precisão melhor

q ue um décimo de milés Imo de oK



V. 3 DETERMINAÇÃO DA ENERGIA FORNECIDA

fla figura 6 temos ta'mbém o regístro da tensão nos
termjnals do aquecedor e da resistência padrão, bem como o tempo

de duração do Intervalo de aquecimento. Logo

b

Vpadpão At
Rpadrão

Este valor da energia deve ser corrigido, uma vez que o valor
obtido para V...,.. leva em conta a 'queda de tensão nos fios que' ' aq ue c

ligam o aquecedor' aos terminais. Suporemos que o calor desenvol-
vido nesses dois fios de Igual comprimento, metade vai para o ca-

lorlmetro e metade para o banho. Logo, o valor de AQ deve ser mu.!

tiblicado por( 1- ;),. onde r é a resistência de um. dos fios
que ligam o aquecedor aós terminais e R a resistência total do a-
quecedor mais fios de resistências r. B'



V. 4 DETERMINAÇÃO DO CALOR ESPECÍFICO

A capacidade térmica da amostra mais calorÍmetro

; obtida pela razão AQ/AT. A capacidade térú;ica da amostra é ob
tida subtraindo-se dêsse valor, a capacidade térmica do calor:í-
me tro va zi o.

0 calor específico ê da do por

Capacidade termina da amostr'a

}4assa da amostr'a

A temperatura a que uma medida corresponde ê
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Figura 9 - r4edida do calor específico do calorímetro
va z{ o

(velocidade do papel = 1/90 dív/seg)
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VI DETERMINAÇÃO DA CAPACIDADE TÉRMICA DO A'PARE'LHO

Esta determinação é feita em separado. 0 calorl-
metro vazio é medido, cuidando-se para colocar o termÕmétro em

contato térmico com as aletas no interior da caixa. .As condições

em.que foi medida a amostra, devem ser mantidas de modo a redu-
zir os erros sitemãtícos. A figura 9 mostra uma medida da capaci'
dade térmica do calorl'metro. Vemos que ddvldo ã baixa capacidade

térmica, a constante de tempo entre o banho e o chlorlmetro ê
muito pequena. Porém, sendo grande a condutividade térmica do ca-

lorímetro, êste atinge o equílibrio num tempo bem mais curto. A
correção a ser introduzida pode ser estimada conhecendo-se a

constante de tempo entre o calorl'metro e o banho, e o tempo de a-
quecimento. A figura 10 representa a capacidade térmica do calor.i
metro.
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Fi g u ra 1 0 Capacidade térmica do calorímetro vaz.io

íJote o comportamento típico do calor específico
de um metal./\ s íngularidade em terno de 3.45oK

ê devida ã passagem do Índio (o anel da tampa

do calorTmetro é de Índio) do estado supercondu

tor para o es Lado normal



'1

L H -L

i



48

VII. A PRECISÃO DAS F4EDIDAS

VII. l TEMPERATURA

A leitura da coluna de 14ercÜrio e óleo pode ser

feita com uma precisão de 0.02 mm. 0 maior erro na determinação

da temperatura ê cometido na temperatura mais baixa e é aproxi-
madamente 0.001oK. Sabemos no entanto, que a Tabela T58' embora

forneça valores até l milésimo de oK, tem uma precisão de 2.10'a
oK

0 maior êrt"o na determinação da temperatura, prg

vém da extrapolação para temperaturas intermediárias aos pontos

de cal ibração. Estas temperaturas são precisas dentro de l cen-
tos'imo de oK.

Os intervalos de incremento de temperatura podem

ser determinados com uma precisão melhor que um décimo de milé-
simo de "K

VII. 2 ENE RAIA FORNECE DA

0 intervalo de tempo é determinado com uma preci-
são melhor que um centésimo de segundo.

A tensão entre os terminais do aquecedor e da re-

sistência padrão é precisa dentro de um centésimo de milivolt. A
correção introduzida devida ã potência díss lpada nos fios que le
vam corrente ao aquecedor (Sec V. 3) acarreta um erro da ordem

de 0.1% desde que haja um bom contato térmico ?nos terminais des-
ses fios ''
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VII. 3 EXTRAPOLAÇÃO PARA A DETERMINAÇÃO DO INCREMENTO DE

TEMPERATURA

Como pode ser verificado na figura .8, esta é a ma-

jor fonte de êrmo na determinação do calor especifico. tema pe-

quena variação na inclinação da neta pode se refletir de maneira

consjderãvel no ponto de extrapolação. Este erro ê tanto menor

quanto menor a constante de tempo entre calorlmetro e amostra.
De um modo geral, estimar o êrmo global cometido

na determinação do calor especifico ê um problema difícil. Er-
ros sistemáticos que variam de um laboratório a outro ocas'ionan-

do pequenas discrepâncias entre as medidas. 0 cobre puro como p.!
deão calorimêtrico abaixo de 20oK fol sugerido pela confer'ência

calorimêtr'íca de 1964. mas sendo o calor específico do cobre mui-
to sensível a impurezas de metais de transição'', ou a presença

de gases em solução no metallz, amostras de cobre comercial não
são adequadas para verificação da precisão do calorl'metro.

Em geral, em temperaturas abaixo de 10'K, a maio-
ria dos autores indica uma precisão de 5% nas medidas''

Recentemente, Sanolq, utilizou nosso criostato pa-

ra determinar o calor especifico do NiC12'6NH3 na fal..xa de 1:2 a
4oK. Este sal jã havia sido anteriormente medido na faixa de
0.02oK a 1.5oK por Van Kempfen, f41edema e outros15 do laboratório

Karmeling Onnes em Lelden. Na faixa em que hã superposlção de te2
peraturas, os nossos resultados coincidem com os por êles obtidos
dentro de 3%. sendo que.o érre por. êles estimado ê da ot'dem de 5%

Podemos, portanto, considerar os nossos resultados
como precisos dentro da faixa de 5%.

#

A



g u ra
Calor específico do fli(f{03)2'6Nl{3

Estes dados foram obtidos Utilizando-se o res-
fríamento via Suporte. A discrepância dêstes

resultados com os da figura 12, abaixo de 1.5oK
es tã j us tí fi cada na Sec. VI l l.

111



ll.iF}.itiiH l W
HU

aiímlll+ ÜiHlilg W

i.! ;d+] !Jlliltlli

+

+

H
U
W

a
l

j.:

W

t

k ]H:l i+l+r

{H}Hlt{.U l [{
m
W

H

l Ü
}

M
M

}l:l l iH #

W

:iHl:i$'F l
!'{

T

w.
ltllltltFIMH H [+1 +

H
M W

H
E.

Ü
m H

R

H

I'tHIH{H

l

H

H

f
U

M

M
U'1

{
! }{8]-iH:i]

M

::H:lFI m
l-H

F1:14 il
t

H
lttl:l F#

#

]

t
'1: #l

!MtH« I't44
l

Et
H::

q
1. 8

H a
+

W
W

j

]

M H
f
H

JVUooXnv n0 3srLuoaPZ01-0ZZ6 r!\+
.313 se tq /au v H9 vd '1131 M] H

/

NoislAia



]
52

v l l l CONSIDERAÇÕES saBRE A UTiLizAÇÃO DO CALORTMETRO

A escolha do método de resfriamento do calorTme-

tro não ê arbjtrãrio devendo depender das cal'acterTstjcas da
substancia a ser medida. Se a condutividade tõrr-ica entre o calo
rlmetro e a amostra for grande, de modo que o equilíbrio se esta
beleça num tampo relativamente curto, o método que utiliza a con
dução via suporte é pr'eferÍvel. Aqui , a constante de tempo do su
porte deve ser escolh ida de modo que o resfrianicnto (]a amostra
se dê num pet'iodo compatível com o 'consumo de Hõl ío do banho e do

djsponlvel, e com a constante de tempo entre calorímetro o, amos-

tra. Este método é aconselhável para a medida de calor especl'fico
de metais, ligas e subs:tãncias que não apresentem variações muito

grandes do calor especifico na faixa de temperatura a ser medida

n resfriamento por' condução gasosa ê um método de resfriamento

rápido do calorímetro; é utilizado caso o outro método seja incon
veniente; aqui , a constante de tempo deve ser bastante grande. Ês
te método apresenta o inconveniente da absorção do Hélio nas pa-
redes do calor'l'metro, e que ê l lberado aos poucos no decorrer das
medidas. Porém, um possível êrmo devido a êsse fato, ê descontado

quando ê medida a capacidade térmica do calorTmetro vazio.

As figuras ll e 12 representam dados obtidos para

o calor especifico do NI(N03)2'6NH3' Os dados da figura ll foram
obtidos utilizan.do-se a condução via suporte como método de res-

friamento. Para a obtenção dos dados da figura 12, util lzamos o

método de resfriamento via gãs

Os dados coincidem acima acima de 1.5oK; aba.ixo

desta temperatura o calor específico começa a crescer e a condu-

tividade térmica entre amostra e calor'lmetro d%minui
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Dêste modo, no caso do método de resfriamento

via suporte, a relação entre as constantes de tempo entre o ca
lorTmetro e o meio externo e entre calorlemtro e amostra, se

torna da mesma ordem de grandeza, o que ocas lona um erro na me

dada(fig. 11), pol.s parte do calor cedido é perdido, resultan
do num aumento aparente do calor especifico.

IX. ALGUNS RESULTADOS OBTIDOS

Na figura .12 apresentamos o calor específico d'o

NI(N03)2'6NH3' na faixa de 1.25 a 4oK. Este sal havia s ido an-
teriormente investigad'o em nosso laboratório pelos métodos de

susceptibilidade magnética e ressonância eletrõnica paramagnõti

ca2,3.Notou-se que os dados de susceptib íljdade indicavam um cog

portamento característico de transição antifer'romagnÕtica com um

p'ico na suscept ib ilidade em 1.7uK. Os dados de ressonânc ia in-
dicavam o alargamento da linha de ressonãnci.a a 1.7oK.

Ambos os dados anteviam por'tanto, a possibilidade

de um pi co no cal o r espe cl'fico.
É o calor especifico que determina a temperatura

de Real da substância. Os nossos resultados mostram que o pico

previsto no calor espec:ifico foi encontrado em 1.3oK. Não ê nos
se intuito fazer aqui umã interpretação teórica dêsses dados,

deixando isso para mais tat''de. Demos apenas êsse resultado como
H . + a . B 1 ! . . . T

um exem

t'i cos

PI o de u t'i maquina no es Ui zaç ao a



g ura 1 2 Calor especifico do rl{(N03)2'6rq113

Estes dados foram obtidos utilizando-se gãs
como trocados de calor no processo de res-
fr{ ante n to.
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4

X. CONCLUSÃO

0 nosso intuito que era o de introduzir' no lago
ratõrio a técnica do calor específico em baixa temperatura, foi
amplamente atingido. fledimos o calor especifico do f]i(N03)2'6N]]3
Êste sal jã havia sido estudado em nosso laboratório por técni-

cas anteriormente implantadas. A trans ição prevista foi encontra.

da

ílo momento, estamos empenhados na extensão da

atura do cal or:i'metro atõ 0. 3oK
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TABELA l CALIBRAÇÃO DOS TERMÓMETROS DO CRIOSTATO

P (mm Hg) RA (n) RB (n ) RC (n) T (oK)

70 7

585

328

1 73

109

37

23

1 4

6

3

2

46

1 8

1 7

60

36

1 6

51

56

74

53

22

76

46

49

56

66

75

1 0 3

11 8

1 34

1 67

200

227

307

9

l

6

7

5

7

0

8

0

4

6

'1

45

47

5 5

66

75

10 5

1 21

1 39

1 74

210

238

327

3

7

7

5

8

7

l

2

0

2

8

0.

50

53

62

75

86

1 22

1 41

1 6 3

205

250

286

394

6

5

9

8

9

9

5

5

6

2

8

7

4

3

3

2

2

2

l

l

l

]

l

l

1 40

949

434

968

685

1 6 5

996

845

640

496

405

228

R. B resistênc'ia do calorímetro
Rn e resistência em contato têrm'íco com banho de Hél'io
R. B resistência em contado térm'ico com o bulbo.
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TABELA ll CAPACIDADE TÉRMICA DO CALORTFIETRO VAZIO

T (o K) C.10'3 (J /ÓK) T (o K) C.1 0' 3 (J /oK)

l

l

l

l

l

l

l

l

2

2

265

363

465

556

676

770

875

990

D90

1 5 5

267

372

485

570

588

680

785

. 895

1 .

l

1 .

l

1 .

2

2

2

2

2

3

3

3

3

3

3

4

4

361

436

623

7 56

927

01 3

1 96

486

560

708

1 1 9

292

597

7Q5

7 51

.9 9 1

. 341

. 871

2

3 .

3.

3 .

3

3

3

3

3

3

3

3

3

3

3

3

4

4

978

090

1 88

208

290

30 5

375

391

445

461

499

505

.585

.708

.844

.909

004

.0 24

4

5

5

6

6

6

6

6

7

7

7

7

7

8

9

10

10

10

980

558

901

024

246

403

750

9 5 7

299

1 1 9

1 01

1 5 5

470

325

.41 4

494

.809

845

2

2

2

2

2

2

2

2
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TABELA lll.A CALOR cspECTriCO DO N{(NO3)2.6NH3

( fi g u ra 1 2 )

T (oK) C.10'3 J/goK T (oK) C.1.0- 3 J /goK

l

l

l

l

l

l

l

l

l

l

l

l

l

l

l

l

2 5 3

267

272

283

294

305

31 6

327

337

348

359

. 373

388

401

41 7

497

34.99

36 .42

36.80

37.2 3

37.6 5

37.87

36.87

35.84

3 5. 61

34 .1 9

3 3. 38'

30. 61

28. 78

26 .95

24.80

21 . 45

1 . 506

1 . 51 5

2 .098

2 .2 35

2. 26 5

2. 39 7

2.406

2 . 51 3

2 . 524

2 . 641

2 .758

2.881

3.029

3 . 1 35

3. 264

3. 292

20 .1 3

20 .1 9

12 .9 5

1 1 . 50

1 1 . 2 4

lO .45

1 0. 39

l o .01
l o .l l

9 .47

9 .01

8. 52

8.00

7.82

7.48

7. 33
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TAB ELA lll .B CALOR csPECTrico DO N{(N.o3)2.6NH3

( fi g u ra 1 2 )

T (oK) C.10'3 J/goK r (oK) C.t0- 3 J/goK

1 . 51 4

1 . 606

1 . 61 7

1 . 7 1 1

1'. 7 2 1

1 . 81 3

1 . 821

1 . 8 30

1 . 887

1 . 89 9

1 . 990

1 .99 8

21.0 48

2.0 58

2 .080

2 . 1 0 7

1 9 . 61

1 8.49

18.47

1 6 .4 1

1 6 . 34

1 5.20

1 5 . 1 1

1 4 . 82

1 4 . 37

1 4.0 5

1 3. 58

1 3.48

1 3 . 1 1

1 3.00

1 2. 90

1 2.83

2 .1 6 8

2 .1 82

2 . 34 5

2.. 485

2 .580

2 .704

2. 81 5

2 .944

3.080

3.1 88

3. 322

3.491

3.6 7 7

3. 788

3.876

4.042

1 2 . 48

1 2 . 3 5

1 1 . 1 5

1 0 . 38

9 .9 1

9 . 3 7

9 .20

8.29

8.1 8

7.88

7.69

7 . 5 5

7. 39

7 .29

7 . 22

7 .2 3
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