NOTA TECNICA

CONSTRUCAO E ANALISE DO DESEMPENHO DE UM PORTA-AMOSTRA PARA MEDIDAS ELETRICAS

A ALTAS TEMPERATURAS
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A sample holder for electrical measurements with the temperature changing from 50°C up to
560°C is described. The performance of the system for dc and ac measurements is analysed.
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INTRODUCAO

Para a realizacdo de medidas de caracterizag@o elétrica de
materiais cerdmicos as amostras sdo em geral, submetidas a
altas temperaturas e frequentemente exigem uma atmosfera
controlada. De uma forma geral, para esta finalidade séo utili-
zados porta-amostras artesanais, em torno dos quais é construi-
do um sistema de aquecimento e/ou controle de atmosfera. A
grande desvantagem deste tipo de construgdo é a falta de con-
trole preciso da temperatura. Por outro lado, a maioria destes
porta-amostras utilizam molas para a fixa¢io das amostras', o
que pode fragilizar aquelas que ndo podem ser submetidas a
fortes pressdes. Outros sistemas tém sido propostos principal-
mente visando a Eossibilidade de promover rea¢des na cimara
do porta-amostra®.

Neste trabalho descreve-se os detalhes de construgio de um
porta-amostra adaptdvel a um forno comercial, no qual é pos-
sivel um controle preciso da temperatura, possibilitando sub-
meter as amostras a diferentes gases e ainda controlar a pres-
sdo aplicada sobre a amostra.

EXPERIMENTAL

A Figura 1 representa um esquema geral do porta-amostra.
Os eletrodos (3) sdo constituidos de discos de platina (didme-
tro = 10 mm e espessura = 0,3 mm), nos quais foram soldados
(por solda a ponto) fios de platina (didmetro = 0,5 mm). Este
conjunto € inserido num tubo de alumina (16). Os contatos
elétricos com a platina foram realizados utilizando solda de
estanho a conectores do tipo BNC (6,7), que permanecem fora
do forno e portanto a temperatura ambiente.

O papel da base do eletrodo € garantir que este permanecera
plano. O conjunto eletrodo-base é inserido em um corpo de
alumina (16). O fio de Pt passa por uma miganga de alumina
de 3 furos (15) a qual € fixada no corpo do porta-amostra (16)
utilizando uma cola a base de alumina e dcido fosférico. Um
termopar (Ni-Cr/Cu-Ni) (2) posicionado pr6ximo a amostra
passa pelos outros dois furos disponfveis na micanga de
alumina (15). Este conjunto (4-5,7-9) é fixado por um parafuso
a4 tampa de fixagfo ao forno (13).

O controle da atmosfera é realizado por um sistema de flu-
xo de gases, através de um canal no parafuso (5) sendo que a
exaustdo destes gases ¢ feita por um orificio na regido terminal
do corpo do eletrodo (16). Um torquimetro pode ser acoplado ao
parafuso (5) permitindo controlar a pressdo aplicada 3 amostra.

QUIMICA NOVA, 18(3) (1995)

o

13 12

Figura 1. Representacdo esquemdtica do porta-amostra: (1) amostra;
(2) termopar; (3) eletrodos de Pt; (4) tampa de latdo; (5) parafuso de
pressdo para a amostra (latdo); (6, 7) conector do tipo BNC; (8)
anéis de isolamento do termopar (teflon); (9) contatos do termopar;
(10) isolamento do contato do eletrodo (vidro); (11) corpo do eletro-
do (alumina); (12) trava de posi¢do do corpo do eletrodo (latdo); (13)
tampa de fixagdo ao forno (latdo); (14) parafuso de fixagdo do corpo
do porta-amostra (latdo); (15) miganga de alumina com trés vias para
o eletrodo e termopar; (16) corpo do porta-amostra (alumina).

Os detalhes da construg@o do porta-amostra podem ser obser-
vados no diagrama expandido, na Figura 2.

O sistema ¢é introduzido em um forno comercial da EDG
modelo EDGCON 3P (Sdo Carlos, SP, Brasil), tendo um furo
(didmetro = 6 cm) na tampa para receber o porta-amostra.

Figura 2. Diagrama expandido do porta-amostra.
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TESTE DE FUNCIONAMENTO

Com este porta-amostra é possivel a realizagdo de medidas
elétricas utilizando condigbes de corrente continua ou alterna-
da. Para as medidas em corrente alternada € importante o le-
vantamento da impedancia do porta-amostra em funcio da
frequéncia, uma vez que este sistema apresenta uma corrente
residual na regido de altas freqiiéncias. A resposta em freqiién-
cia do porta-amostra depende da temperatura.

A Figura 3 mostra a resposta em frequéncia obtida para o
porta-amostra na regido de 1 Hz a 10 MHz.
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Figura 3. Diagrama de Nyquist da resposta do porta-amostra na re-
gido de 1 Hz a 10 MHz, E,.= 20 mV, (A) 25°C, (H) 560°C.

Como pode ser observado na Figura 3 € necessdrio conside-
rar a contribuigdo da induténcia do porta-amostra para freqiién-
cias superiores a 4 MHz nas temperaturas de 25°C a 560°C.

As Figuras 4 e 5 ilustram os resultados obtidos para as me-
didas de corrente continua e corrente alternada em varistores.
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Figura 4. Dependéncia dua densidade de corrente em fungdo do campo
elétrico para o sistema Sn0,-CoO-Nb;Os a diferentes temperaturas

utilizando o porta-amostras descrito neste trabalho.
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Figura 5. Medidas de impeddncia para o sistema ZnO-Bi;03-Sb20s uti-
lizando o porta-amostras descrito neste trabalho; T = 560°C e Ea.=1V.

A partir destes resultados foi possivel calcular os pardmetros
associados ao comportamento elétrico destas cerdmicas. Os pa-
rametros calculados a partir dos diagramas de impedéncia sdo

consistentes com aqueles obtidos para cerdmicas varistoras a
base de ZnO>,

CONCLUSOES

E descrita a fabricagio de um porta-amostra eficiente e ade-
quado para medidas elétricas a diferentes temperaturas e com
o controle da atmosfera.

O custo do porta-amostra pode ser diminuido se a faixa de
temperatura utilizada nas medidas permitir que a platina dos
eletrodos possa ser substituida por outro metal, como o aco
inoxiddvel ou latdo.

Com a possibilidade de ajuste de pressdo, podem ser reali-
zadas medidas em amostras frigeis e a inclusfo de um torqui-
metro ao porta-amostra permite quantificar a pressdo aplicada
a amostra. O controle preciso da temperatura é possivel com a
inclusdo de um termopar préximo a amostra.
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