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RESUMEN

La calibracion de un termdémetro de radiacion a temperaturas menores a la del punto de
fusion de la plata se puede realizar mediante dos diferentes esquemas: Un cuerpo negro
a temperatura variable con un termdémetro de resistencia de platino como referencia, o
un conjunto de cuerpos negros de puntos fijos. Un termdémetro de radiaciéon de
transferencia puede ser calibrado bajo el segundo esquema utilizando la ecuacion de
Sakuma-Hattori como ecuacion de interpolacion y al menos tres puntos fijos. La Escala
Internacional de Temperaturas de 1990 (EIT-90) especifica dos puntos fijos para el
intervalo de temperaturas de 0 °C a 30 °C: el punto triple del agua y el punto de fusion
del galio.

En esta tesis proponemos una mezcla eutéctica de Ga-In, que tiene una temperatura de
fusion de aproximadamente de 16 °C, como punto fijo para la calibraciéon de
termometros de radiacion en el intervalo mencionado.

Se muestra el diseno y construcciéon de una cavidad de cuerpo negro para el eutéctico
Ga-In, se muestra como se realizé la estimacion de su emisividad efectiva de manera
analitica y ademas de manera numérica, esta Gltima mediante el método de Monte
Carlo. Se muestra el montaje experimental con el que se obtuvo el valor de la
temperatura de radiancia de la transicion de fase solido-liquido del eutéctico Ga-In y su
respectiva incertidumbre, los resultados obtenidos fueron consistentes con los
reportados en la literatura. Esta cavidad de cuerpo negro de punto fijo es apta para
propositos de verificacion y calibracion de termdmetros de radiacion.






ABSTRACT

The calibration of a radiation thermometer can be carried out by two different schemes:
A black body at a variable temperature with a transfer platinum resistance thermometer
as a reference, or a set of black-body radiator fixed points. A radiation thermometer can
be calibrated under the second scheme by using the Sakuma-Hattori equation as an
interpolation equation and at least three fixed points. The International Temperature
Scale of 1990 (ITS-90) specifies two fixed points for the temperature range 0 to 30
degrees Celsius: the triple point of water and the melting point of gallium. In this thesis
we propose the use of a eutectic mixture of Ga-In, which has a melting temperature of
about 16 °C, as a fixed point for the calibration of radiation thermometers in the fore-
mentioned range.

The design and construction of a Ga-In eutectic fixed-point blackbody and the
calculation of its effective emissivity by two different methods, analytical and
numerical, are shown. The experimental set-up used to obtain the value of the radiance
temperature of the Ga-In eutectic solid-liquid transition phase together with its
respective uncertainty is also shown. The obtained results were consistent with those
reported in the literature. This Ga-In black body cavity can be used for verification and
calibration of radiation thermometers.
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INTRODUCCION

En la actualidad muchos procesos de productos y servicios requieren medir o controlar
la temperatura de un objeto a distancia y sin contacto, ya sea por ser de dificil acceso,
sensibilidad al tacto, o por requisitos sanitarios. Como ejemplos tenemos a los procesos
metalurgicos en altas temperaturas, procedimientos médicos, elaboracion de fdrmacos y
alimentos, control remoto de procesos, control de calidad de articulos congelados, entre
otros.

En la industria, la ciencia y los servicios de salud, se necesitan instrumentos adecuados
para medir y controlar la temperatura de un objeto a distancia. Los termémetros de
radiacion son utilizados para satisfacer esta necesidad ya que aprovechan el hecho de
que la superficie de todo cuerpo a temperatura mayor que la del cero absoluto emite
radiacion térmica.

Para obtener valores de temperatura confiables un requisito es que los termémetros de
radiacion estén calibrados. Existen dos esquemas de calibracion para el caso de
temperaturas menores al punto de solidificacion de la plata (961.78 °C), punto definido
en la Escala Internacional de Temperatura de 1990 (EIT-90). Los esquemas definidos
son [1]: cuerpos negros de temperatura variable como fuentes radiantes con un
termometro de resistencia de platino estdndar como referencia y cuerpos negros de
puntos fijos como fuentes radiantes. El Centro Nacional de Metrologia (CENAM) ha
trabajando bajo el primer esquema, sin embargo el presente proyecto forma parte del
desarrollo del segundo esquema con lo que se tendrd la capacidad de trabajar con
ambos.

Las sustancias pueden existir en fases solidas, liquidas o gaseosas. Para cualquier
sustancia pura los cambios de fase siempre ocurren a la misma temperatura cuando su
presion permanezca constante, estas temeperatura son llamadas puntos fijos. En
termometria de radiacidon se conoce como cuerpo negro de punto fijo a la aproximacion
de un cuerpo negro mediante una cavidad hecha de un material y forma definida, la cual
se encuentra cubierta por un crisol que contiene material especifico que sirve para
reproducir un cambio de fase, este cambio de fase proporciona una temperatura definida
la cual se toma como referencia termométrica.

En el CENAM surge la necesidad de implementar radiadores de cuerpos negros de
puntos fijos como referencias para poder realizar una calibracién de termdmetros de
radiacion de transferencia [2], es decir, termOmetros que permiten mantener la EIT-90,
y para utilizar el método de Sakuma-Hattori, como se establece en [1], se requiere al
menos tres puntos fijos de temperatura.

En el presente trabajo se considera el intervalo de temperatura de 0 °C a 30 °C, para el
cual la EIT-90 [3] solamente tiene definido al punto triple del agua (0.01 °C) y al punto
de fusion del galio (29.7646 °C). Conociendo que de una mezcla eutéctica de Ga—In se
puede obtener un punto de fusion cercano a 16 °C, éste se propone como punto fijo para
cubrir la necesidad de tener un radiador de cuerpo negro de punto fijo que nos
proporcione el nimero minimo de puntos para utilizar el método de Sakuma-Hattori, y
asi poder realizar la calibracion de termdémetros de radiacion dentro del intervalo
mencionado.



Tener cavidades de cuerpos negros de puntos fijos para la calibracion de termdmetros
de radiacion permite ademds tener trazabilidad directamente a la EIT-90 sin la
dependencia de termometria de contacto.

En esta tesis se realizo el disefio y construccién de una cavidad de cuerpo negro del
punto fijo eutéctico de Ga-In. Se estim¢ la emisividad efectiva de la cavidad de cuerpo
negro para el intervalo de longitud de onda de 8 um a 14 um. Ademas se midi6 la
temperatura de radiancia de la transicion de fase sélido-liqudo del eutéctico Ga-In.

El trabajo esta organizado de la siguiente manera:

e CAPITULO I: Se presentan algunos conceptos basicos sobre termometria de
radiacion tales como teoria de cuerpo negro, ley de radiacion de Planck, la
definicion de termémetro de radiacion y su calibracion, la definicién de puntos
fijos y puntos fijos eutécticos.

* CAPITULO 2: Se describe el concepto de cavidad de cuerpo negro, sus
parametros de disefio y el disefio en particular de la cavidad para el eutéctico
Ga-In.

¢ CAPITULO 3: Se presenta el disefio final de la cavidad; su longitud, didmetro y
angulo, ademas se describe el procedimiento de llenado del crisol de la cavidad
con el eutéctico Ga-In.

e CAPITULO 4: Se realiza el céalculo del valor de la emisividad efectiva de la
cavidad de Ga-In por medio de dos métodos: el analitico que nos da una
estimacion gruesa del valor final y el numérico, que proporciona un calculo mas
preciso, cada uno con su respectiva incertidumbre.

* CAPITULO 5: Se presenta el procedimiento para la obtencion de la transicion

de fase de solido a liquido del eutéctico Ga-In, ademas se estima la temperatura
de dicha transicion junto con su incertidumbre.

e CAPITULO 6: Se presentan las conclusiones y perspectivas del trabajo futuro.



CAPITULO 1

CONCEPTOS BASICOS DE TERMOMETRIA DE RADIACION

La luz visible, los rayos X, las microondas y las ondas de radio son ejemplos cotidianos
de radiacion electromagnética, la cual consiste en campos eléctricos y magnéticos
oscilantes en el tiempo, propagandose a través del espacio y transportando energia. El
espectro electromagnético es la integracion de los diversos tipos de radiacion
electromagnética por longitud de onda [4]. Ver figura 1.

780 nm 380 nm
Luz visbbg‘:

A (m) 107 10 1 10 102 1072 104 104 10¢ 107 100 10% 10000

. g Ondas de radio Microcondas | Radiacion infrarrojs - | Radiacn W Rnyo;X S

;; ‘f | . ! ultraviolota Wv

+ : g iy o LBAR
f(Hz) 10/ 107 100 100 10" 10" 107 90" 0% 10" 10M 10" 10 j10W &
ENERGIA >

Figura 1. Representacion de la ordenacion del espectro electromagnético por longitud de onda. [5]

Se puede obtener informacion acerca de las propiedades fisicas de un objeto a través del
estudio la radiacion electromagnética emitida o absorbida por él. Por ejemplo, la
radiacién térmica es radiacion electromagnética emitida por un material debida
unicamente a su temperatura.

La longitud de onda de la radiacion térmica emitida por un objeto a temperaturas
cercanas a la ambiente va desde 0.1 um a 100 pm abarcando parte de la region
ultravioleta, visible e infrarroja. Podemos notar que la intensidad de la radiacion varia
con la longitud de onda , el término espectral se utiliza para referirse a la naturaleza de
esta dependencia. Una caracteristica que describe la radiacion térmica se relaciona con
su direccionalidad; es decir, una superficie puede emitir en ciertas direcciones con lo
que se crea una distribucion direccional de la radiacion emitida.

Para describir las leyes que gobiernan la absorcion y emision de energia radiante en un
cuerpo comenzamos con la descripcion de la energia absorbida y posteriormente la
emitida.

Denotemos como E;, Er, E4 y Er, las energias incidente, reflejada, absorbida y
transmitida por un objeto respectivamente. La ley de conservacion de la energia
implica,

E;= Ex+ Ep+ Er. (1)



Dividiendo entre la energia incidente encontramos
1= Ery Bay Er
E, E, E, . (2)

Se definen: la reflectancia como p = Egr /E;, la absorbancia como o= EA /E;, y la
transmitancia como 1= E7/EL

Energia
reflejada

Energia
incidente Energia
transmitida

Energia
absorbida p+a+r=1

Figura 2. Esquema del comportamiento de la energia al incidir sobre una superficie.

Notese que, la reflectancia p es la fraccion de energia reflejada, la absorbancia a es la
fraccion absorbida y la transmitancia t es la fraccion transmitida. En términos de estas
cantidades la ecuacion (2) se lee

p+ta+t=1. 3)

Una descripcion fisica de estas cantidades se muestran en la Figura 2.

Por otro lado, dependiendo de las caracteristicas de la superficie sobre la que incide la
radiacidn, serd el tipo de reflexion que se obtenga. Podemos distinguir dos extremos:
reflexion especular (como la que se da en un espejo o en una superficie brillante) y
reflexion difusa (como la que se da en una superficie mate).

Reflexion especular o regular Reflexién difusa

Figura 3. Tipos de reflexion [6].

4



La reflexion especular es descrita por la ley de Snell [7], el angulo entre la direccion
del haz incidente y la normal a la superficie es igual al angulo entre la direccion del haz
reflejado y la normal a la superficie. En cambio, para la reflexion difusa, la luz
incidente llega a un cierto angulo, pero la luz se refleja en todas direcciones (ver Figura
3). En general, la reflexion de las superficies reales se puede representar como una
combinacion de reflexion especular y difusa.

Para describir el comportamiento de la radiacion emitida, por una superficie damos
algunas definiciones [8].

* Energia radiante, es la energia emitida, transferida o recibida en la
forma de radiacion electromagnética, el simbolo que se utiliza es Q' y su
unidad es el Joule (J).

* Potencia radiante, o flujo radiante es la potencia (energia por unidad
de tiempo t) emitida, transferida, o recibida en la forma de radiacion
electromagnética, su simbolo es @, su unidad es el Watt (W=J/s).

@ —=
M (I)

Se define la intensidad espectral L,.n(A,0,0) de la radiaciéon emitida como el flujo
radiante @ emitido a la longitud de onda A en la direccion (0, ¢), por unidad de area de
la superficie emisora normal a esta direccion dAcos 0, por unidad de angulo s6lido dw
alrededor de esta direccion , y por unidad de longitud de onda dA alrededor de A. La
intensidad espectral tiene unidades de W/(m” -sr-um) y esta dada por

Ao’
dAcosO-dw-dA | (5)

L)L,em (A" 6’ ¢) =

1.1. Cuerpo negro.

Cuando se describen las caracteristicas de radiacion de superficies reales es importante
el concepto de cuerpo negro que fue introducido por Gustav Kirchhoff en 1862. Un
cuerpo negro es un objeto que absorbe toda la radiacion que incide sobre €l. Se define
como un radiador perfecto o ideal que tiene las siguientes caracteristicas:

1) Absorbe toda la radiacion que incide sobre ¢l para toda longitud de onda.

i1) Para una longitud de onda y temperatura dadas, ninguna superficie puede emitir
mas radiacion electromagnética que un cuerpo negro.



iii)) Aunque la radiacion emitida por un cuerpo negro es una funcion de la longitud
de onda y su temperatura, es independiente en direccion. Asi, un cuerpo negro
es un emisor difuso isotérmico.

En otras palabras, un cuerpo negro es aquel que absorbe toda la radiacion que le llega a
todas las longitudes de onda y la radiacion que ¢l emite es s6lo funcion de la
temperatura y de la longitud de la onda. Debido a la propiedad que el cuerpo negro
tiene como emisor difuso, la intensidad espectral L,;, de la radiacion que emite es
independiente de direccion, L, (A,0, ¢) = L., (A). La radiacién emitida por un cuerpo
negro se denomina radiacion de cuerpo negro.

1.2. Ley de Radiacion de Planck.

La Ley de Planck describe la radiancia espectral (L) emitida por un cuerpo negro en
funcién de su temperatura (T) [5], Planck mostré6 que la radiancia espectral de un
cuerpo negro a temperatura T esta dada por [9],

Cip

L(AT)= . , (6)
[’L (e""(u)‘l)l

donde:

ciL, es la primer constante de radiancia con un valor de 1.191 042 869(53) x 10
o Wm? st

ca, es la segunda constante de radiacion cuyo valor es 1.438 7770(13) x 10 mK.
T, temperatura en K. A, longitud de onda dada.

En la Figura 5 se muestra una grafica de la distribucion de energia dada por la Ley de
Planck para diferentes temperaturas.

14

5000 K

10

Radiancia espectral (kW - sr* - m=2. nm~1)
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|
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Figura 4. Grafica de la radiancia espectral de un cuerpo negro en funcion de la longitud de onda [10].
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La temperatura de un un cuerpo negro calculada a partir de la ley de radiacion de
Planck se denomina temperatura de radiancia.

1.3. Termometros de radiacion.

Un radiometro es un sistema electro-Optico disefiado para medir potencia radiante; es
decir, energia radiada por unidad de tiempo.

Un Termémetro de Radiacién (TR) es un radiometro que ha sido calibrado o
comparado con un patréon de medicion en términos de la radiacién que emite un cuerpo
negro a temperaturas conocidas.

El TR mide la potencia radiante que emite un objeto, la cual es dirigida mediante un
sistema Optico hacia un fotodetector que tiene una respuesta espectral R(A) y que
genera una sefial de salida S. Dicha sefial de salida, a través de un algoritmo de
calibracion es usada para proveer una medicion de la temperatura del objetivo.

Angulo solido definido Apertura que define

por la apertura el campo, Aq
_isaemer N p—

.. —4'_—-_- 7.7'~.. ~

.-_—__'."_ . b 44—y —

T g 7 ¢S, amplificad

t — 7 Od w D, amplificador
Objetivo, TJA, !
Sistema Optico Fotodetector R(A)

y filtro 6ptico, t,(L)

Figura 5. Caracteristicas de un termdémetro de radiacion para medir la temperatura superficial del
objetivo [11].

En la Figura 5 se observan las principales caracteristicas de un TR; dentro del sistema
optico se utilizan aperturas para definir pardmetros del campo de vision. Una de éstas es
el area de apertura que define el campo de vision Aq y el angulo sélido w4 dentro del
TR; y éstos a su vez definen el campo de vision A,y el d&ngulo sélido ; en el objetivo.

El intervalo de longitudes de onda de trabajo de los termdmetros de radiacion esta
definido por la transmitancia espectral t,(A) del filtro optico. La sefial de salida es
proporcionada por un amplificador.

Los termometros de radiacion poseen otra propiedad caracteristica, el spot size (ver
Figura 6), es decir, el diametro de la zona enfocada por el detector de donde proviene la
mayor parte de la radiacion que llega al termoémetro. El spot size es proporcionado por
el fabricante del TR junto con el porcentaje de radiacion que el termometro recibe.



Figura 6. Uso correcto del spot size de un termdémetro de radiacion [12].

Los pardmetros identificados aqui, tomados en conjunto con la ley de radiacion de
Planck , proporcionan la base de un modelo matematico de un termémetro de radiacion.

1.4. Calibracion de termometros de radiacion

Para poder tener mejor precision en las mediciones realizadas por un termdémetro de
radiacion se requiere que esté calibrado o comparado con un patron de referencia.

De acuerdo a [13], calibracion es la operacion que, bajo condiciones especificadas,
establece en una primera etapa, una relacion entre los valores y sus incertidumbres de
medida asociadas obtenidas a partir de los patrones de medida, y las correspondientes
indicaciones con sus incertidumbres asociadas y, en una segunda etapa, utiliza esta
informacion para establecer una relacion que permita obtener un resultado de medida
a partir de una identificacion.

La calibracion de un termometro de radiacion se lleva a cabo mediante la comparacion
de los valores obtenidos por éste, con los valores obtenidos por un patrén de referencia,
junto con la estimacion de las incertidumbres correspondientes.

Un sistema tipico para la calibracion de termémetros de radiacion es el que se muestra
en la Figura 7.

- o Jre— -
.-
(-_-_ﬂ ) - - "—'— | o s |
= —®$
— . H { . /
Cuerpo
Negro, a temperatura Tb. Termoémetro de radiacion. Relacion de valores entre Sy Ty, .

Figura 7. El proceso de calibracion: Un termometro de radiacion es un radiometro [11].

La imagen anterior muestra al TR dirigido hacia el cuerpo negro que se encuentra a una
temperatura Typ; al realizar una medicion, el termémetro de radiacién proporciona una
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sefial de salida S, esta sefial se relaciona con la temperatura del objetivo mediante el
llamado algoritmo de calibraciéon. Muchos termometros de radiacion comerciales son
de lectura directa, por lo que este algoritmo esta inmerso en la electronica del TR y el
usuario no necesita generar la relacion entre Sy Ty, .

De acuerdo a [1] existen dos esquemas de calibracion de un TR:
1. Cuerpos negros de puntos fijos como fuentes radiantes.

Este esquema consiste en que la fuente de radiacion es un punto fijo definido en
[3]. Los puntos de calibracion (Ti, S;) se obtienen tomando en cuenta que Tj
queda definida por la temperatura del punto fijo y el valor de S; es el resultado
de la medicion del TR.

2. Cuerpos negros de temperatura variable como fuentes radiantes.

Este esquema utiliza un termémetro de referencia (termometro de contacto) para
medir la temperatura de la fuente radiante que en éste caso nos da el valor de las
Ti y las S; quedan determinadas por el resultado de la medicion del TR.

Es importante tomar en cuenta que el proceso de calibracion esta basado en la
suposicion de que el objetivo a medir es un cuerpo negro, que es la Unica
caracteristica que relaciona la radiacion y la temperatura mediante la Ley de
Planck.

El desarrollo de la presente tesis esta orientado al primer esquema de calibracion para el
cual los patrones de medida o patrones de referencia son fuentes de radiacion que se
encuentran a temperaturas controladas (puntos fijos).

En la practica, se puede obtener radiacion muy cercana a la de los cuerpos negros
mediante cavidades isotérmicas, la isotermicidad se obtiene mediante el uso de los ya
mencionados puntos fijos.

1.5. EIT-90.

La Escala Internacional de Temperatura de 1990 (EIT-90) se extiende desde 0.65 K a la
temperatura mds alta practicamente medible en términos de la ley de radiacion de
Planck utilizando radiacién monocromatica.

En termometria se puede definir equilibrio como un estado isotérmico que permanece
invariable con el tiempo. Luego, las temperaturas que permanecen invariables con el
tiempo al producirse un cambio de fase de algunas sustancias puras son llamados puntos
fijos. Los puntos fijos que definen esta escala son estados de equilibrio térmico de
sustancias puras; éstos pueden ser puntos triples, puntos de solidificacion y fusion, los
cuales son fendmenos reproducibles que bajo condiciones controladas se llevan a cabo
siempre a la misma temperatura.

La Tabla I [3] muestra los puntos fijos que definen a la EIT-90.
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Tabla |
Puntos fijos de definicion de la EIT-90.

NGmero Temperatura Sustancia® Estado’ Wi(Ts)
Tl K ta/ °C
1 3ab -27015a He Vv
-268,15
2 13,803 3 -258,346 7 e-H; T 0,001 190 07
3 -17 --256,15 e-H; \
{o He) {0 G)
4 -203 --252 .85 e-H: vV
{o He) (0 G)
5 24,556 1 -248,593 9 Ne T 0,008 443 74
6 54,358 4 -218,791 6 0. T 0,091 718 04
7 83,8058 -189,344 2 Ar T 0,215858 75
8 2343156 -38,834 4 Hg T 0,844 142 11
9 273,16 0,01 H:0 T 1,000 000 00
10 302,914 6 29,764 6 Ga F 1,118 13889
1 4297485 156,598 5 In S 1,609 801 85
12 505,078 231,928 Sn S 1,892 797 68
13 692,677 419,527 Zn S 2,568 917 30
14 933,473 660,323 Al S 3,376 008 60
15 123493 961,78 Ag S 4,286 420 53
16 133733 1064,18 Au S
17 135777 108462 Cu S

-Composicion isotépica natural con excepcion del “He.

- e-Ha: Hidrdgeno con la composicion de equilibrio de las variedades moleculares orto y para.
- Para las definiciones complelas y los consgjos de realizacion, ver “Supplementary Information for
he ITS-60°.

- V. presion de vapoer de saturacion.

- T: punto lriple (lemperatura de equilibrio entre fas fases sélida, liquida y vapor).

- G: termdmetro de gas.

- F, S: punto de fusion, punto de solidificacion (lemperatura de equilibrio, a la presion de 101 325 Pa
entre las fases sdlido y liguido)

Tabla I. Puntos fijos de definicion de la EIT-90 [3].

1.6. Puntos fijos eutécticos.

La materializacion de los puntos fijos sirve como referencia para la calibracion de
diversos termdémetros, y en particular para la calibracion de los termometros de
radiacion. Existen mezclas de diversos materiales con las que se obtienen un mayor
numero de puntos fijos adicionales a los definidos en la EIT-90, los llamados puntos
fijos eutécticos. Para poder describir a los puntos fijos eutécticos tomemos en cuenta las
siguientes definiciones.

Diagrama de fase binario. Cuando aparecen dos sustancias o componentes en
un diagrama de fase, se le llama diagrama de fase binario.

Para dos componentes, el diagrama de fase se representa fijando una variable (la
presion), representando en las ordenadas a la temperatura y en las abscisas la
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concentracion de los componentes, normalmente en masa. Los equilibrios
binarios que se representan son por ejemplo: liquido-gas, s6lido-gas o liquido-
solido. El diagrama que se muestra en la Figura 8 es de dos fases liquidas a
presion constante y a temperaturas donde se nota la transicion a las fases solidas.

Eutectic —\

Liquidus

Solidus 4\

|, Solidus
g
o
o]
&
E N Solvus
a+p
Solvus —
[ | [ 1
A 20 40 60 80 B

Weight percent B

Figura 8. Ejemplo de diagrama de fase binario [14].

Hay puntos y lineas en estos diagramas importantes para su caracterizacion:

1. Sélido puro o disolucion solida a+f.
2. Mezcla de disoluciones sélidas (eutéctica, eutectoide, peritéctica, peritectoide)
3. Mezcla sélido — liquido a+L o L+p.
4.Unicamente liquido, ya sea mezcla de liquidos inmiscibles (emulsién) o un
liquido completamente homogéneo L.

En un diagrama binario pueden aparecer las siguientes regiones:

a) Linea de liquidus, por encima de la cual solo existen fases liquidas.

b) Linea de solidus, por debajo de la cual solo existen fases solidas.

c) Linea eutéctica y euctectoide. Son lineas horizontales (isotermas) en las que
tienen lugar transformaciones eutécticas y eutectoides, respectivamente.

d) Linea de solvus, que indica las temperaturas para las cuales una disolucién
solida (o) de A y B deja de ser soluble para transformarse en (a)+ sustancia pura
(A o B).

e) Concentraciones definidas, en las que tienen lugar transformaciones a
temperatura constante: Eutéctica, eutectoide, peritéctica, peritectoide,
monotéctica, monotectoide, sintéctica y catatéctica.

Eutéctico [15], del griego evteytika significa “bien funde”.

Se denomina eutéctico a la mezcla de sustancias en proporciones tales que tiene un
punto de fusidon mas bajo que el que posee cada una de las sustancias por separado, o el
que posee una mezcla con proporcion diferente a la eutéctica.
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Un eutéctico binario ideal es un sistema de dos sustancias casi insolubles en estado
solido, e infinitamente miscibles (se mezcla en cualquier proporcion) en el estado
liquido; es decir, a temperatura por encima de la linea liquidus en el diagrama de fase
son tratadas como soluciones liquidas de los componentes.

Una reaccion eutéctica constituye la transformacion de solidificacion completa del
liquido o bien fusion del so6lido. Este tipo de reaccion corresponde a un punto fijo en el
diagrama de fases, es decir, ocurre a una temperatura y composicion determinada.

La temperatura eutéctica (Te), es la maxima temperatura a la que puede producirse la
mayor cristalizacion del solvente y el soluto, o también se puede definir como la
temperatura mas baja a la cual puede fundir una mezcla de dos sélidos con una
composicion fija.

Al igual que los puntos fijos de sustancias puras de la EIT-90, al materializar el
fendomeno descrito en los parrafos previos, se pueden obtener valores de temperaturas
para estados fisicos de eutécticos que nos sirvan como puntos fijos de referencia
adicionales a los ya establecidos por la EIT-90.

Como se observa en la Tabla I, entre los puntos fijos de la EIT-90 existen grandes
intervalos debido a la falta de sustancias puras con puntos de fusion, solidificacion o
triple, adecuados para cubrirlas. En este caso los puntos fijos eutécticos ofrecen la
posibilidades de suplir dicha necesidad.

Para el caso de temperaturas menores al punto de solidificacion de la plata los
eutécticos son un proveedor abundante de puntos fijos, ya que hay un gran ntimero de
ellos repartidos en un amplio rango de temperaturas. Como ejemplo galio forma
eutéctico con indio, estafio, zinc, estos forman puntos eutécticos a 16 °C, 20 °C y 25 °C
respectivamente.

Similarmente, otras combinaciones de metales forman asociaciones ecutécticas con
puntos eutécticos a diferentes temperaturas. Los puntos eutécticos que contienen metal-
metal cubren el rango de la temperatura ambiente hasta cerca de 800 °C.

Para el intervalo de 0 °C a 30 °C en la EIT-90 solo se encuentran definidos dos puntos
fijos de sustancias puras, el punto triple del agua (0.01 °C) y el punto de fusion del galio
(29.7646 °C) los cuales pueden ser utilizados para mediciones en termometria de
radiacion para calibrar termometros de radiacion en dicho intervalo.

1.7. Método de calibracion.

Debajo del punto de solidificacion de la plata, los termometros de radiacion pueden ser
calibrados usando el método multipunto sugerido por Sakuma- Hattori [1, 16, 17], el
cual implica el uso de por lo menos tres puntos de temperatura de referencia. Este
método involucra determinar (o aproximar) la relacion entre la sefial que da el
termometro de radiacion S (T) definida por,
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S(T)=fR(/l)Lb(i,T)d/1
’ , ™)

y la temperatura del cuerpo negro T, sin medir la respuesta espectral R(A) del
termometro, so6lo conociendo el valor de la radiancia espectral Ly(A,T) emitida por el
cuerpo negro dada por la ley de Planck a una longitud de onda y temperatura dadas.

Se realiza la aproximacion mediante una ecuacién de calibracion que contiene un
nimero de pardmetros ajustables.

Se ha demostrado [18] que la ecuacion de calibracion para termometros de radiacion
tiene la forma general,

S(T)= ¢

C
exp(—=T)- 1
& : 8)

donde segtin [9], c; = 1.438 7770 x '"? mK es la segunda constante de radiacion, C es
una constante de proporcionalidad, y Ax es una longitud de onda efectiva dependiente
de la temperatura, llamada la longitud de onda efectiva extendida.

Para la mayoria de los termdmetros de radiacion, la longitud de onda efectiva extendida
se aproxima en buena medida por una funcion lineal del inverso de la temperatura,

A= A+ B

T )

con A y B constantes, dando una forma especifica de la ecuacion de calibracion para

(8):
C

S(T)=

exp(A;2 B)— 1
* . (10)

La ecuacion anterior es la ecuacion de Sakuma-Hattori usa la ley de radiacion de
Planck y consiste en la sustitucion de (7) por una expresion para S(T) en términos de
varios pardmetros que son determinados mediante un ajuste de S(T) por minimos
cuadrados, para mediciones de los valores de la sefial a temperaturas de puntos fijos
conocidos.

La ecuacion (10) es utilizada ya que existe evidencia empirica que sugiere provee la
mejor relacion entre presicion y nimero de parametros del ajuste.
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Los parametros A, B y C son determinados por pares de puntos de calibracion de sefal
y temperatura, (T;,S;), donde i =1, 2,.....N, con N > 3. Cuando N=3, la ecuacion (10) es
conocida como una ecuacion de interpolacion, y A, B y C se resuelven de manera que
la ecuacion pasa exactamente a través de cada uno de los tres puntos de calibracion.

Asi, para poder realizar una calibracion utilizando el método de Sakuma-Hattori, en el
intervalo de 0 °C a 30 °C, surge la necesidad de disefiar, construir e implementar un
tercer punto de referencia que se encuentre dentro de dicho intervalo.

1.8. Eutéctico Ga-In.

El sistema Ga-In es del tipo eutéctico, con solubilidad despreciable del indio en forma
solida (aGa). Para el diagrama de fase del Ga- In mostrado en la figura 9 se observa un
solidus tetragonal retrograda, con solubilidad 2.3 a % galio en indio y de 14.2 a % indio
en galio. En el liquido a una temperatura eutéctica de 15.3 °C [19], se observa la linea
liquidus; el subenfriamiento toma lugar en la aleacion liquida.

Weight Percent Indium
1 20 30 10 50 60 70 80 90 100
200 Pl n il ot i hd o \

156 634°C

perature °C

n Tem

153°C

1=—1(Ga) {in)

0 10 20 30 4 50 60 70 50 S0 100
Ga Atomic Percent Indium In

Figura 9. Diagrama de fase del eutéctico Ga-In [20].

El estudio de esta aleacion presenta problemas debido a que los sistemas que contienen
galio muestran considerables dificultades experimentales porque las aleaciones de galio
tienden a subenfriarse, ya que el equilibrio se obtiene s6lo después de largos periodos
de tiempo.

El eutéctico Ga-In posee una composicion eutéctica de 75% Ga, 25% In en peso [21].
En [22] reporta un intervalo dentro del cual se localiza la temperatura eutéctica de 288.4
K a 289.1 K o de 15.25 °C a 15.95 °C y esto nos lleva a que existe una considerable
dispersion de los valores.
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CAPITULO 2

CAVIDAD DE CUERPO NEGRO PARA EL EUTECTICO Ga-In.

En la préctica una fuente de radiacion que emite de manera aproximada a un cuerpo
negro, es una cavidad a temperatura constante. La temperatura constante se consigue
rodeando la cavidad con un punto fijo, en este caso se utiliza una mezcla de Ga- In.
Para poder construir una aproximacién a un cuerpo negro con el eutéctico Ga-In
necesitamos determinar los parametros necesarios para la materializaciéon de dicho
artefacto.

2.1. Materializacion de un cuerpo negro

Si el cuerpo es opaco, no transmite la radiacion térmica que incide en él, entonces la
transmitancia es igual a cero, T = 0, se obtiene, de la ecuacion (3)

p+a=1. (11)

Si ahora suponemos que la superficie no refleja la radiacion incidente, su reflectancia es
igual a cero, p = 0, entonces

a=1. (12)

A una superficie con estas caracteristicas se le conoce como un cuerpo negro debido a
que no refleja nada de energia electromagnética.

Por otro lado, la proporcion del poder emisivo de un cuerpo respecto al poder emisivo
de un cuerpo negro a la misma temperatura, es igual a la absorbancia del cuerpo,

a= L
s (13)
Esta proporcion también se conoce como la emisividad € de un cuerpo
o=
E, (14)

puesto que ¢ = a es dada por la Ley de Kirchhoff de la radiacion térmica, la cual sefiala
que si un cuerpo (o superficie) estd en equilibrio termodindmico con su entorno, su
emisividad es igual a su absorbancia.

Asi, por la ley de Kirchhoff, la emisividad de cualquier superficie real no puede ser
mayor que uno (¢ < 1), debido a que no es posible térmicamente irradiar mas energia
que un cuerpo negro en equilibrio. Entonces, las propiedades radiativas de cualquier
superficie se pueden comparar con las del radiador ideal o cuerpo negro. Por lo tanto,
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podemos elegir al cuerpo negro como una referencia para describir la emision de una
superficie real.

2.2. Aproximacion a un cuerpo negro.

Una caracteristica importante de los cuerpos negros es que son los mas eficientes para
absorber energia (o0 = 1) pero también son los mas eficientes para emitirla (¢ = 1). Es
decir, absorbe toda la radiacion exterior que recibe, pero al mismo tiempo emite toda la
radiacion interna.

Dado que las superficies opacas (t = 0) reales no son cuerpos negros: su emisividad
propia o intrinseca es menor que uno (¢ < 1). Entonces surge el problema de cémo
fabricar, con dichas superficies, un objeto que emita radiacion de manera muy parecida
a la del cuerpo negro. Este problema tiene una soluciéon basada en hacer cavidades
huecas con una pequefia apertura.

La superficie de las paredes en una cavidad tiene emisividad propia (o intrinseca) que
se denomina la emisividad de la pared y se debe a las propiedades radiativas del
material del que esté fabricada. Sin embargo, la cavidad como un todo emite radiacion
que puede ser muy cercana a uno (emisividad “efectiva” e.;s muy cercana a uno).

En una cavidad cerrada con una pequefia apertura la energia radiante incide a través de
ella, dicha energia es absorbida por las paredes en multiples reflexiones y solamente
una minima porcién de la radiacién se refleja y escapa de la cavidad a través de la
apertura.

L Radiacién

Radiacién — N, . emitida
incidente//( N\ ; ‘

) Cavidad

Orificio

Figura 10. Cavidad cerrada que aproxima la radiacion emitida por un cuerpo negro [23].

Debido al cambio que se realiza al llevar a la practica la idea de cuerpo negro mediante
una cavidad cerrada con una apertura, el modelo de radiador ideal es perturbado, lo que
nos lleva a tener una cavidad que ya no posee una emisividad efectiva e igual a uno
(como seria en el caso de un cuerpo negro ideal), entonces para poder tener un cuerpo
negro que se acerque al modelo ideal lo que se busca es que el valor de su emisividad
efectiva &.¢r sea lo mas cercano a uno.

La propiedad radiativa de una superficie conocida como emisividad, se define como la
razén entre la radiacion emitida por una superficie a una temperatura dada y la
radiacion emitida por un cuerpo negro a la misma temperatura con las mismas
condiciones espectrales y direccionales, esto es, para la misma longitud de onda y
angulo solido.

En términos de radiancia la emisividad queda como,
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L}.,em (A” 6’ ¢’T)

e(M0;¢:T) = L, (T

(15)

donde

L, .. (A:0;¢;T) es laradiacion emitida por la superficie a una temperatura.

L, ()L; T) es la radiacion emitida por un cuerpo negro a la misma temperatura.

2.3. Formas para cavidades de cuerpo negro.

No existe restriccion para la forma de una cavidad de cuerpo negro, las mas comunes se
ilustran en la Figura 11.

La caracteristica comun de las cavidades de éste tipo es que el area de la apertura es
menor que la de las paredes internas de la cavidad.

C = =

Esfera. Cilindro con cono interior. Ranura cilindrica.
- l | — 3
'L ' ,'ff_—_-—. =33 - J
—_— e . L—L—--“’"f_{
Cilindro. Cilindro con tapa. Ranura rectangular.
i - T —d
~13F i 28
‘\ ‘\_— I
Cono. Cilindro-conica. Coénica doble.

Figura 11. Varias formas geométricas cominmente usadas para cavidades de cuerpo negro [11].

Muchas de las cavidades con las que se obtiene radiacion mas aproximada a la de
cuerpo negro tienen forma irregular, pero las irregularidades dificultan su fabricacion y
el célculo del valor de su emisividad. Debido a esto, se prefiere fabricar cavidades con
formas simples.



Las formas mas usadas en cavidades de cuerpo negro son la cilindrica, la conica, la
esférica y la cilindro-conica. La eleccion de la forma depende de la conveniencia
practica, del medio en el que se mantiene la temperatura de la cavidad y la facilidad de
construccion.

2.4. Materiales para cavidades de cuerpos negros de puntos fijos.

Las cavidades de puntos fijos pueden ser fabricadas de diversos materiales, el grafito y
el teflon son ejemplos de posibles materiales pero la eleccion del material depende del
uso de la cavidad, los materiales con los que estard en contacto y la temperatura a la que
sera usada.

El grafito es uno de los materiales mas usados para la fabricacion de cavidades de
cuerpo negro debido a que el valor de su emisividad intrinseca es alto, €grafic = 0.85 +
0.10 [24]. La resistencia a altas temperaturas da como consecuencia el uso comun de
este material para la fabricacion de cavidades, el inconveniente al grafito es el desgaste
que sufre debido a oxidacion.

Otro material que se utiliza para fabricar celdas es el teflon. Su alta emisividad, €epsn =
0.85+ 0.025 en el intervalo de 8 a 14 micrometros (obtenido en el CENAM), lo hace
atractivo para construir cavidades de cuerpo negro para bajas temperaturas (menores a
260 °C).

Adicionalmente el teflon es facil de maquinar y limpiar, posee un bajo coeficiente de
friccion (< 0.1), es un material inerte y antiadherente, lo que lo hace muy resistente
frente al ataque de infinidad de productos quimicos. El teflon tiene un punto de fusion
medio, aproximadamente de 342 °C, presenta excelentes propiedades dieléctricas y de
aislamiento eléctrico, mantiene sus propiedades fisicas dentro de un amplio intervalo de
temperaturas de —240 °C a 260 °C y tiene alta resistencia, tanto a la humedad, como al
paso del tiempo y a los rayos ultravioleta (UV).

Por todas las propiedades mencionadas, en el presente trabajo se eligio utilizar teflon
como material de fabricacion de la cavidad del punto fijo.

2.5. Parametros de disefo.

Para poder establecer las dimensiones y forma geométrica de la cavidad se comienza
considerando las caracteristicas fisicas del medio en el cual se reproducira el punto fijo
y las caracteristicas de trabajo del instrumento con que se mediré la radiacion generada

por la cavidad.

La cavidad es disefiada en base a las caracteristicas del horno en el cual sera utilizada,
el MESTER 20.12 cuyo intervalo de trabajo es de -20°C a 100°C.
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Figura 12. Horno MESTER 20.12, vista frontal y transversal [25].

Como se muestra en la Figura 13, la cavidad del horno es cilindrica con fondo
terminando en medio cono, tiene un didmetro de apertura de 60 mm y longitud de 300
mm.

o
~

”
w

Figura 13. Medidas de la cavidad del horno MESTER 20.12 [25].

La cavidad del horno est4 inmersa en un tubo de cobre por el que circula un volumen de
1.3 litros de una mezcla de glicol y agua (uno a uno) [25]. El tiempo de estabilizacion
es de aproximadamente una hora, la uniformidad de la temperatura del horno es de +
0.02 °C en el intervalo de 0 °C a 30 °C.

El crisol que contenga al Ga-In seré colocado dentro de la cavidad del horno, por lo que
para el cuerpo del crisol de la cavidad se elige una forma geométrica cilindrica.

El Termometro de Radiacion (TR) a utilizar es marca Heitronics, modelo: TRT-IIL.
Tiene como caracteristicas de trabajo un enfoque fijo a 363 mm cuando se utiliza en el
modo monocromatico a una longitud de onda de 3.9 um y a 385 mm cuando se utiliza
en el intervalo de longitudes de onda de 8 um a 14 um.
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Figura 14. Termometro de radiacion TRT-II.

El intervalo de trabajo del TR en temperatura es de -50 °C a 1000 °C distribuido de la
siguiente manera, de 150 °C a 1000 °C para el modo monocromatico de 3.9 um y de -
50 °C a 300 °C para el intervalo de 8 a 14 pum, con un tiempo de respuesta de 3
segundos, recomendado por el fabricante [26].

Por otro lado, ya que lo que se espera medir es la temperatura de un cuerpo negro,
entonces la emisividad programada en el TR es 1.

En cada TR existe el llamado efecto de tamafio de fuente, se debe a efectos de
difraccion, esparcimiento, reflexiones y aberraciones en sus componentes Opticas.
Dicho efecto origina que parte de la radiacion de la zona enfocada por el termdmetro no
llegue al detector del TR.

Mediante la funcién del efecto del tamafio de fuente efectiva se puede conocer el error
de medicion que se genera por la cantidad de radiacion que proviene de otras fuentes

diferentes al objetivo para diferentes didmetros del tamafio de la fuente.

En la figura 15 se muestra la estimacion de la funcion del efecto de tamafio de fuente
para el termometro de radiacion TRT-II.
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Figura 15. Funcion del efecto de tamaiio de fuente del termdmetro de radiacion TRT-IL. [26].

Para poder realizar una medicién confiableusando un termoémetro de radiacion, se
necesita tomar en cuenta el didmetro minimo que debe tener la fuente radiante para asi
asegurar que determinado porcentaje de la radiacion que capta el TR proviene de la
fuente (spot size).

En nuestro caso elegimos el didmetro minimo de apertura de la fuente de 20 mm,
porque, de acuerdo con la Figura 15, mas del 99.5% de la radiacion captada proviene de
la fuente al usar el TR en el intervalo de 8 a 14 um, dado que la temperatura en la que
se trabaja es aproximadamente 16 °C que esta dentro del intervalo de temperatura de -
50a300°C.

Cuando el area de la apertura de la cavidad es pequefia en comparacion con el area de
las paredes internas, ésta tiene un valor de emisividad efectiva muy cercana a 1. Esta
condiciéon puede ser satisfecha por una cavidad de forma geométrica cilindrica cuando
la relacion entre el diametro y longitud del cilindro es grande, de tal manera que la
apertura en el cilindro se ajusta para que sea una fuente de calibracion para termometros
de radiacion.

Con esto en mente para nuestro caso particular, al usar el horno MESTER y el
termometro de radiacion TRT-II se propuso una forma cilindro-cénica para la cavidad
con un didmetro D aproximado de 20 mm, longitud, L del cilindro de 123 mm, lo que
nos lleva a una razén D/L=0.16 y un dngulo de 120 grados en el vértice del cono.
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CAPITULO 3

CONSTRUCCION DE LA CAVIDAD DE CUERPO NEGRO PARA EL
EUTECTICO Ga-In

3.1. Disefio.
La cavidad formara parte de un crisol que contendrd el eutéctico Ga-In, dicho material

rodeara la cavidad y sera protegido del ambiente mediante tapas. Tiene forma cilindro-
conica.

Etéctico Ga-In.

Cavidad con forma cilindr-conica.

Crisol

Figura 16. Esquema de la seccion transversal del crisol conteniendo la mezcla eutéctica Ga-In, la
cavidad, las tapa del crisol.

Las dimensiones de la celda y la seccion transversal de sus componentes se muestran en
las Figuras 17 y 18.

123,7

Figura 17. Seccion transversal de la cavidad y de la tapa frontal del crisol, dimensiones
propuestas en milimetros.
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Figura 18. Seccion transversal del contenedor y de la tapa externa del crisol, dimensiones
propuestas en milimetros.

3.2. Dimensiones finales.

Todas las partes del crisol fueron maquinadas de barras de teflon con paredes con 2 mm

de grosor. Las dimensiones finales de la celda posteriores al maquinado son las que se
notan en las Figuras 19 y 20.
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Figura 19. Seccion transversal de la cavidad y de la tapa frontal del crisol, dimensiones finales en
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Figura 20. Seccion transversal del contenedor y de la tapa externa del crisol, dimensiones finales en
milimetros.

Los componentes del crisol se muestran en la siguiente imagen.

Figura 21. Componentes del crisol fabricado de teflon, a) tapa frontal, b) cavidad de cuerpo negro, c)
contenedor y d) tapa trasera.

En la Figura 22 se puede apreciar el crisol armado.

Figura 22. Crisol de teflon armado.
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3.3. Llenado del crisol.

Para asegurarmos de que la mezcla eutéctica esté libre de impurezas que puedan
modificar su comportamiento, antes de llenar el contenedor del crisol primero se llevo a
cabo su limpieza.
Limpieza del crisol.
Para limpiar las componentes del crisol utilizamos:

1.Agua corriente.

2.Desengrasante.

3.Acetona.

4.Agua destilada tipo 1.

5.Cepillo fino.

6.Resguardo del polvo.

El procedimiento de limpieza es el siguiente:

1.-Los componentes del crisol se lavaron con agua corriente a chorro y los
residuos posteriores al maquinado se retiraron con un cepillo fino.

2.-Posteriormente se utiliz6 desengrasante (comercial) para eliminar la pintura,
grasa y otros contaminantes que resultaron del maquinado.

3.-Se retird el desengrasante con agua corriente a chorro.

4.- Se llend el crisol con acetona y se dejo reposar asi por 20 horas.
5.-Se lavé con agua destilada tipo 1 a chorro.

6.- Se seco al ambiente por evaporacion (3 horas aproximadamente).

7.- Se resguardd dentro de una bolsa plastica para evitar contaminacion previa al
llenado.

Posterior al lavado se procede al llenado.
Materiales para el llenado:

a) El crisol se llen6 con una mezcla de eutéctico Ga- In con las siguientes
caracteristicas,

Gallium Indium eutectic,
Pureza: 99.99% metals basis.
Marca: Alfa Aesar.

Féormula: Ga: In; 75.5: 24.5 wt%.
Punto de fusién: 15.7 °C aproximadamente.
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Densidad: 6.2 g/cm’.
Lote: Q18A045.

Caracteristicas dadas por el fabricante.

El crisol tiene un volumen interno de 60 ml. Partiendo del hecho de que el galio
expande al 3% en estado s6lido y dado que la mezcla contiene 75% de galio, entonces
se espera una expansion similar del eutéctico al pasar a la fase solida. Por esta razén se
utilizaron aproximadamente 300 g de aleacion para llenar el contenedor a un volumen
aproximado de 48.4 ml, dandole con esto la libertad de expansion.

b) Bascula anal6gica marca OHAUS, con resolucion de 0.1 g.
c¢) Cinta de teflon.

d) Gas Argon.

e) 6 frascos de 50 g (300 g) de mezcla eutéctica de Ga-In.

Procedimiento de llenado:

1. Se calent6 el crisol a 150 °C para segurar que no existieran residuos de agua y se
dejo enfriar al ambiente.

2. Se cubrieron las cuerdas de las tapas del crisol con cinta de teflon para lograr un
cierre hermético.

3. Se peso el crisol armado y se obtuvo un peso de W=306 g.

4. Se lleno el contenedor del crisol con gas Argon para desplazar completamente el
aire contenido con un flujo de 0.0047 m*/min.

Figura 23. Argon inyectado dentro del crisol para desplazar el aire contenido.
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5. A temperatura ambiente el eutéctico a utilizar se encuentra en estado liquido, se
virtieron aproximadamente 300g de Ga-In dentro del contenedor de la celda,
siempre manteniendo un ambiente de argén para evitar que ingrese aire dentro
del contenedor, el cual se logré haciendo fluir argoén desde la parte superior del
contenedor de la cavidad y cubriendo los alrededores con una pelicula plastica.

Figura 24. Llenado del crisol con el eutéctico Ga-In.
6. Se cerr6 el crisol.
7. Se peso el crisol que ya contiene material y se obtuvo un peso de W ¢im= 595 g.
8. El peso de la mezcla que contiene el crisol es W= 289 g.

9. Se dejo reposar el crisol a temperatura ambiente durante un dia para verificar
que no existiera fuga de material.

Figura 25. Crisol de Ga-In junto con los contenedores del material utilizado.

10. Se enfrid el crisol a 12 °C para solidificar el material y observar si existian
fugas; no se observaron tales.

27



CAPITULO 4

ESTIMACION DE LA EMISIVIDAD EFECTIVA DE LA CAVIDAD DEL
EUTECTICO Ga-In.

Para emplear una cavidad como una referencia en termometria de radiacion, es
necesario comparar sus caracteristicas radiativas contra las de un cuerpo negro cuando
se compone de un material y forma geométrica especificos.

Para estimar el valor de emisividad efectiva (o total) de la cavidad, se toma en cuenta el
valor de la emisividad debida a las multiples reflexiones internas y el valor de la
emisividad del material del cual estd fabricada. La emisividad efectiva es la relacion
que compara la cantidad de radiacion de una cavidad a una temperatura determinada,
contra la cantidad de radiacién de un cuerpo negro ideal a la misma temperatura.

Experimentalmente se observa que las cavidades no son isotérmicas y debemos tomar
en cuenta que la falta de wuniformidad de la temperatura puede cambiar
significativamente sus caracteristicas de radiacion.

El valor de la emisividad efectiva en cada caso individual depende de la forma de la
cavidad, las caracteristicas Opticas de sus paredes internas, la distribucion de la
temperatura sobre las paredes de la cavidad y las condiciones de observacion.

En nuestro caso, el fondo de la cavidad tuvo un disefid conico para incrementar la
emisividad de la cavidad.

La emisividad efectiva se puede estimar de dos maneras, una mediante el calculo
analitico y otra mediante una aproximaciéon numeérica.

4.1. Estimacion analitica.

Para el tipo de cavidades descritas en este trabajo existen muchos métodos para estimar
la emisividad efectiva analiticamente. Uno de los métodos, conocido como el método
integral, consiste en dividir la superficie interna de la cavidad en elementos de area
infinitesimales para los cuales se calcula su emisividad efectiva.

Dicho método aplica para cavidades isotérmicas difusas, hechas con el mismo material
en todas sus paredes. El método consiste en la estimacion de la radiacion semiesférica
efectiva de un elemento infinitesimal de la superficie interior de una cavidad que emite
de manera difusa y difusamente reflectante. La radiacion semiesférica efectiva del
elemento diferencial es igual a la radiacion semiesférica efectiva emitida por el
elemento en si mismo mas la radiacion reflejada procedente de otros elementos de la
pared de la cavidad.

En [27] se presenta una ecuacién para estimar la emisividad efectiva (g,) para una
cavidad con forma geométrica cilindro-conica. El céalculo se realiza de la siguiente
manera, la emisividad efectiva de un elemento diferencial de area (dAxo) de la pared de
la cavidad en la posicion x es,
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J(xo)dA, = eE,(T, )dA, + (1- &) J(x)dF,  dA, (16)

Donde J es la radiacion efectiva semiesférica, ¢ es la emisividad intrinseca de la pared
de la cavidad, E) es la radiacion de un cuerpo negro, dAx es el area de un elemento
diferencial en la pared de la cavidad en la posicion x, dFxxes un factor de angulo o
factor de forma que se define como la fraccion de la radiacion que sale de un elemento
dA, que es interceptada por un elemento dAx.

Se supone que el material en la cavidad es uniforme lo que implica que el valor de € es
el mismo en toda la cavidad.

Se puede ver que en la ecuacion (16) el primer término corresponde a la radiacion de
dAxo si perteneciera a un cuerpo negro y el segundo término corresponde a la radiacion
que es reflejada hacia el elemento de 4rea dAx y que proviene de las reflexiones
originadas por otros elementos de las paredes de la cavidad.

La relacion de reciprocidad entre factores de forma en una emision difusa es [28]

dA, dF, = dA.dF, (17)

Al utilizar (17) en (16) obtenemos

J(xo)dA, = eE,(T )dA, + (1= &)[ J(x)dF .dA, ' (18)

Ya que dAxo no depende de x, entonces podemos reescribir la ecuacidon anterior como
sigue,

J(xo)= ¢E (T )+ (1-&)[ J(x)dF, . (19)

Por otro lado, recordemos que la emisividad efectiva de las paredes de una cavidad se
define como

e~ JIE,(T,) (20)
Entonces al sustituir (19) en (20) queda

e,(x0)=eE (T, )/E,(To)+ (1- e)I e, (x)dF, . @1)

Con e.(x)= J(x)/E,(T,) (22)

Aplicando la ecuacion anterior para una cavidad isotérmica como se supuso 7p=Tx, ,
entonces Ej (Ty)=E» (Tx,) asi, Ey (Ty)/Ep (Tx,) =1, luego,

e(x0)= e+ (1-¢)f e,(x,)dF, . (23)
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para alguin otro punto x; en la cavidad.

Otra hipdtesis es que la emisividad del material de las paredes es uniforme en toda la
cavidad, asi

e.(x))= e+ (1-&)f e,(x,)dF,

(24)
para algiin x; en la cavidad.
Sustituyendo (24) en (23) obtenemos
g,(x,)=¢e+(1- a)I (e+ (1- a)I e, (x,)dF . )dF,
e (x))=e(1+ (1= &) dF, .+ (1-eV[ [ e,(x,)dF, . dF, ) (25)

Si definimos a Ml:-[ deﬂ,x‘ ,

M= [[aF, . dF, .

Mi=[ [ [dF, ...dF,  dF

Xo, Xy

Con M;< 1 [29], entonces al aplicar la hipdtesis de uniformidad del material para n
nimero de puntos, la ecuacion (25) queda

e (x)=e[1+ (1- &) M + (1- )’ M3+ ..+ (1-&)"M"]

Tomando a M= Max(M,M,,....M,), Mpin= Min(M,M,,...,M,) , entonces

8/[1_ (1_ E)Mmin]< 8a(x0)< 8/[1_ (1_ 8)Mmax]

3

De acuerdo al teorema del valor medio,

£,(x,)= %1-(1— E)Me__ff} , (26)

donde Muin< M yy< M, = M 5= Meff (xo, M 0. M

min max ’ min )

De acuerdo a la ecuacion (26), la emisividad efectiva de un elemento en la pared de la
cavidad del cuerpo negro puede ser expresada como una funcion de la emisividad del
material y el factor de 4ngulo efectivo, si la cavidad es isotérmica con emisividad del
material uniforme.

Cuando xg esté en el fondo de la cavidad [29], M, =dF,  —1.
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—_ 2 . . . . .
Fijemos M 4= M, , entonces la emisividad efectiva de la pared trasera de la cavidad
del cuerpo negro practicamente es:

€a(xo)=7ﬁ_(l_€)Mlz} (27)

La ecuacién (27) da una aproximacion para el célculo de la emisividad efectiva de una
cavidad de cuerpo negro isotérmica.

Si consideramos la aplicaciéon de la ecuacién (27) a la cavidad de cuerpo negro
mostrada en la Figura 25.

S AP, PPN et 10

Figura 26. Cavidad de cuerpo negro [27].

_ 2 2
De acuerdo a [27] para la Figura 25, M= 1- Ro/(2L7) . Entonces la ecuacion (27)
queda como

g“(XO)_/gE—(l—g)(l—Roz /(2L2)H (28)
Donde,

L= Longitud de la cavidad.
Ro= Apertura de la cavidad.
¢ = Emisividad intrinseca del material de la cavidad.

Se realiz6 el calculo aproximado de la emisividad efectiva para el caso propuesto de la
cavidad que se fabrico para contener al Ga-In, con ayuda de la ecuacion aproximada
(28) aplicada a la cavidad en condiciones isotérmicas, con forma geométrica cilindro
conica. Los pardmetros de la cavidad son los siguientes,

Longitud de la cavidad, L = (117.1 £ 0.03) mm.

Apertura de la cavidad, Ro= (20 +0.03) mm.
Emisividad del teflon, € = 0.85 +0.025.

La emisividad calculada por medio de la ecuacién aproximada (28) nos da una
estimacion gruesa de la emisividad efectiva de una cavidad en concreto, para nuestro

caso la emisividad efectiva calculada es g, = 0.9949 + 0.001.

La estimacion de su incertidumbre se calculdé conforme a la GUM [30].
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4.2. Estimacion numérica.

Es dificil realizar mediciones directas de la emisividad efectiva de fuentes de radiacion
de cuerpo negro, lo que se mide es la reflectancia efectiva (¢ = oo = 1-p) pero para esto
existen muchas complicaciones practicas, como por ejemplo, de acuerdo a la ley de
Kirchhoff, la emisividad es igual a la absorbancia s6lo para condiciones de equilibrio
térmico y no puede aplicarse en cavidades no isotérmicas. Por este y muchos otros
conflictos practicos, los métodos computacionales es una forma de determinar la
emisividad efectiva de una manera mas exacta.

Existen varios modelos de caracteristicas de radiacion de cavidades de cuerpo negro,
por ejemplo, para calcular la emisividad efectiva de una cavidad existen: el modelo de
la cavidad con reflectancia difusa [11], el modelo de la cavidad con reflectancia
perfectamente especular [31], el modelo de la cavidad con reflectancia homogénea
especular-difusa [32], entre otros. En general, sdlo se pueden resolver de manera
numérica y las soluciones se obtienen por los métodos de ecuaciones integrales,
métodos de reflexion en series y método de Monte Carlo.

Un programa de cémputo para estimar la emisividad efectiva de cavidades por el
método de Monte Carlo es el STEEP322 [33], el cual se basa sobre el método de
trazado de rayos implementado para cavidades con simetria axial, modela el
intercambio de calor por radiacion entre paredes de la cavidad y la propagacion de
radiacion de un cuerpo negro a un detector de radiacion.

El célculo de la emisividad efectiva esta basado en el teorema de reciprocidad optica, la
técnica de trazado de rayos hacia atras y el método de pesos estadisticos. El algoritmo
realiza el modelado de diversas condiciones de visualizaciéon de la cavidad con
distribuciones de temperatura arbitraria.

El STEEP322 est4 enfocado para el modelado numérico de caracteristicas de radiacion
de cavidades de cuerpo negro, se usa para el disefo, optimizacién y evaluacion de la
aplicaciéon de cuerpos negros utilizados como fuentes de referencia estandar en
termometria de radiacion, radiometria, fotometria y para las calibraciones de detectores
de radiacion optica.

El modelo utilizado es el modelo general de reflexion especular-difusa (GSD) el cual
se aplica para las propiedades Opticas de cada superficie que forma la cavidad; este
modelo toma en cuenta la dependencia angular de la componente especular de
reflexion. El GSD representa la radiacion reflejada por una superficie como la suma de
dos componentes, difusa y especular.

Las principales caracteristicas de uso del STEEP322 son:

1. Cavidades axialmente simétricas formadas por rotacion de una linea poligonal
que tiene hasta 1001 vértices.

2. Calculos secuenciales de emisividades efectivas espectrales y temperaturas de
radiancia de hasta 1001 longitudes de onda.
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3. Célculo simultaneo de la de emisividad efectiva y la temperatura de radiancia
para un maximo de 20 distribuciones de temperatura.

4. Cada distribucion de la temperatura puede ser definida en hasta 1001 puntos en
las paredes de la cavidad.

5. Célculos secuenciales de emisividad efectiva y temperatura de radiancia para un
maximo de 201 diferentes condiciones de vision.

6. Tiene cinco tipos de condiciones de visualizacion, cada uno con hasta cinco
pardmetros geométricos.

7. Posibilidad para calcular secuencialmente y graficar emisividades efectivas y
temperaturas de radiancia variando el pardmetro de condiciones de vision.

8. Tiene la posibilidad de tomar en cuenta la contribucion de una radiacion de
fondo diferente de cero.

9. Posee una base de datos incorporada expandible para:
a) Parametros geométricos y distribuciones de temperatura.

b) Propiedades oOpticas de los materiales y revestimientos (Modelo de
Reflexion General Especular-difusa).

¢) Resultados de modelos numéricos (emisividades espectrales efectivas y
temperaturas de radiancia).

10. Posibilidad de introducir datos medidos, asi como para construir fisicamente
posibles modelos GSD de reflexién para cada material de superficies de la

cavidad.

11. Uso de hasta 91 angulos de incidencia y hasta 1001 longitudes de onda para
reflectancia del material.

12. Posibilidad de guardar los datos tabulados en archivos de texto o como hojas de
calculo de MS Excel.

13. Generador automatico de informes en formato ASCII.

14. Graficas editables, exportables e imprimibles que representan:

A. La dependencia de la reflectancia del material en longitud de onda.

B Distribuciones de temperatura a lo largo de la generatriz de la
cavidad.

C. Dependencias de emisividades efectivas y temperaturas de
radiancia en longitud de onda.

D. Dependencias de emisividades efectivas y temperaturas de

radiancia en un parametro variable de condiciones de vision.
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Para el uso del programa STEEP322 se necesita,
1. Valor de reflectancia del material de la cavidad.

Para esto, el STEEP322 posee una base de datos que contiene los valores de
reflectancia para diferentes angulos de incidencia y por lo tanto emisividad intrinseca
de una lista de varios materiales, en nuestro caso se utilizo el valor de reflectancia de
0.15 que le corresponde al teflon, esto para todo angulo de incidencia.

2. Definir de entre ocho diferentes modelos de reflexion e introducir los datos de
reflectancia de forma manual o carga de archivo.

Se uso6 el modelo de reflexion difusa (lambertiana). Ya que la reflectancia lambertiana
no depende del angulo de incidencia.

3. Forma de la cavidad.

Se especifican las dimensiones geométricas de la cavidad. Se define la forma de la
cavidad con las coordenadas de los puntos generatrices. En nuestro caso se definieron
las dimensiones que corresponden a la cavidad cilindro-conica ya fabricada cuya
longitud es L = 117 mm, la apertura de la cavidad Rg=20 mm, y el angulo del vértice de
120 grados.
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Figura 27. Definicion de la forma geométrica de la cavidad en el programa STEEP322.

4. Informaccion del material para cada punto en la cavidad.
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Como se observa en el lado derecho de la Figura 26, definimos una cavidad uniforme
de teflon, el valor de la emisividad intrinseca fue de 0.85.

5. Informacion sobre la distribucion de temperatura.

Debido a que es una cavidad de punto fijo se consideré6 una cavidad isotérmica de
acuerdo a lo establecido en [1]. La temperatura de la cavidad se definié en 288.9 K o
15.75 °C, temperatura eutéctica esperada para el Ga-In.

6. Condiciones de deteccion.

Se utiliza la Emisividad efectiva normal (Normal Effective Emissivity) o haces
colimados.

Para la emisividad efectiva normal, los rayos dentro de un haz colimado de seccion
circular con radio RB alcanzan el detector. El eje del haz es paralelo al eje de la cavidad
y YB es la distancia entre ellos.

Normal Effective Emissivity

Figura 28. Emisividad efectiva normal [33].

Para nuestro caso YB = 0 y RB =4.5, esto queda definido a partir del detector utilizado,
en nuestro caso el termometro de radiacion tiene un spot size de 9 mm y montaje fijo.

7. Longitudes de onda.

Puesto que la reflectancia espectral de diferentes materiales utilizados para diferentes
superficies que forman una cavidad puede ser definida a través de diferentes conjuntos
de longitudes de onda, el programa de simulacion STEEP322 emplea interpolacion y
extrapolacion de todos los datos espectrales para longitudes de onda prescritas para las
que se calculan las emisividades espectrales y temperaturas de radiancia. Estas
longitudes de onda tienen que definirse.

En nuestro caso definimos el intervalo de longitud de onda de 8 a 14 micrémetros, con
incrementos de 0.5 micrometros, que es el intervalo de trabajo del termémetro de
radiacion para la temperatura aproximada de 16 °C.

8. Parametros para Monte Carlo.

Se tienen que introducir dos pardmetros que determinan la exactitud de modelado: el
niamero N de rayos y el umbral de luminosidad y. El primer pardmetro define el
componente aleatorio de la incertidumbre en los calculos de emisividad efectiva.
Debido al caracter estocéstico del algoritmo utilizado en el STEEP322, la incertidumbre
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aleatoria de calculos varia en proporcion inversa de N. La eleccion de N en gran medida
depende de la desviacion de la emisividad efectiva de la unidad. Por lo general, para el
modelado de una cavidad con emisividad efectiva de 0.99 a 0.9999 para una condicion
isotérmica, N = 1 000 000 es suficiente para cualquier distribucion de la temperatura
realista. Nosotros elegimos N = 1 000 000.

El segundo pardmetro, que afecta a la exactitud de los calculos, es el umbral de
luminosidad y. Este parametro define la posibilidad de interrumpir el seguimiento de los

rayos que trasportan muy poca cantidad de energia. En nuestro caso se utiliza y =0.

El resultado del calculo numérico de la emisividad de la cavidad es gp,= 0.9992 +
0.0004.

La estimacion de la incertidumbre se describe en el siguiente capitulo, la que se realizo
como lo establece [30].
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CAPITULO 5
MEDICION DE LA TEMPERATURA DE FUSION DEL EUTECTICO Ga-In.

Una vez fabricada la cavidad del cuerpo negro de punto fijo basado en la mezcla
eutéctica de Ga-In, se procedid a la obtencion de la transicion de fase sélido-liquido.

La aleacion de Ga-In experimenta el fendmeno de sobreenfriamiento debido a la
cantidad de galio presente en la mezcla. La temperatura de inicio de solidificacion
depende de la concentracion de la mezcla [34], debido a esto para nuestro caso la
composicion se mantiene constante (Ga: In; 75.5: 24.5 wt%).

Para la obtencion de la transicion de fase, se debe tomar en cuenta la reproducibilidad
de la temperatura de fusion. La reproducibilidad en la transicion de fase en eutécticos
binarios difiere notablemente con la presentada en metales puros [35, 36]. La transicién
de fase solido-liquido de metales puros se obtiene al mantener la temperatura del horno
mas alta que la temperatura de fusion. Cuando el horno se calienta, la muestra sélida
alcanza la temperatura de fusion, luego la temperatura se mantiene estable hasta que
todo el material se funde. Las curvas de fusion de metales puros son altamente
reproducibles, en algunos casos la reproducibilidad es de 0.25 m°C. Su alta
reproducibilidad y estabilidad son las principales razones para las que estos fendmenos
sean usados para definir la EIT-90.

En el caso de aleaciones eutécticas, si se lleva a cabo la fusién en la misma forma que
en el caso de metales puros, las mesetas obtenidas son menos reproducibles. La
dispersion del valor de la temperatura de fusion en eutécticos varia hasta 10 m°C [35,
37]. La razén de la baja reproducibilidad es la manera en la que las mezclas eutécticas
llegan a su estado de equilibrio durante la fusion. En el caso de metales puros el tiempo
en el que llegan al equilibrio térmico s6lo depende de su conductividad térmica [35],
cuanto mayor es la conductividad térmica, mas rapido se alcanza la temperatura
uniforme en toda la muestra. Sin embargo, para el caso eutéctico debido a que es una
mezcla de dos metales se debe buscar que ambos metales lleguen a un equilibrio
térmico.

Experimentalmente se ha demostrado [36] que existe una estrecha relacion entre la
temperatura inicial de solidificacion un eutécico y su temperatura de fusion. En cada
fusion, una muestra eutéctica probablemente se encuentre en un estado de equilibrio
transitorio diferente debida a que su estructura cristalina pudo ser modificada al
solidificarse, y como consecuencia, no se reproducira la misma temperatura de fusion.

El tiempo que tarda un determinada cantidad de aleacion eutéctica en el proceso de
fusion es el llamado tiempo de relajacion, el cual depende de la estructura cristalina de
la red del material.

Se puede obtener aproximadamente la misma estructura cristalina de la red del material
[36] mediante la solidificacion lenta de muestras parcialmente fundidas. Si se parte del
mismo estado de equilibrio sélido se puede suponer una misma estructura cristalina de
la muestra al comenzar la fusion con lo que se lograria una temperatura de fusion
definida, entonces la temperatura de fusidn se puede reproducir al establecer
condiciones determinadas de solidificacion.
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5.1. Obtencion de la transicion de fase solido-liquido del eutéctico Ga-In.

Existen dos factores que influyen en la reproducibilidad de la temperatura de fusion, el
proceso de solidificacion de la muestra y la temperatura nominal del horno al fundirla.

Segun lo reportado en [34] las mezclas de Ga-In tienen una temperatura de
sobreenfriamiento que depende de la viscosidad de la aleacion, la cual a su vez depende
de la concentracion de cada uno de los metales en la mezcla. Es decir, dada una
concentracion en la mezcla eutéctica y los parametros de solidificacion, y como
consecuencia una temperatura inicial de solidificacion de la muestra, se provocara una
estructura cristalina que determina una estructura solida particular.

En nuestro caso, la mezcla contiene 75.5 % galio y 24.5 % indio, y para asegurarnos de
que la mezcla tiene aproximadamente la misma estructura al solidificar, se hizo uso de
lo observado en [34] respecto a la solidificacién y se fijaron las condiciones de
solidificacion como sigue:

a) Se enfri6 el crisol de Ga-In a -20 °C durante dos horas en un bafio liquido de alcohol
marca Fluke, modelo 7381.

b) Posteriormente se incrementd la temperatura de -20 °C hasta 0 °C en un lapso de 20
horas.

Una vez que el crisol de Ga-In se encontraba estable en 0 °C se procedio6 a la obtencion
de la meseta de fusion. Para la obtencion de la meseta de transicion de fase de sélido a
liquido se utiliz6 el siguiente sistema:

Figura 29. Esquema experimental: A) crisol que contiene a la cavidad de cuerpo negro del eutéctico Ga-In, B)
horno MESTER, C) termémetro de contacto (sensor resistenca de platino), D) termometro de radiacion TRT-II, E)
bailo liquido marca HAAKE Q, F) sistema de mangueras que circulan el liquido enfriador, F) adquisicion de datos
(PC).
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Como se observa en la Figura 29, el sistema se estd compuesto por:

A) Crisol que contiene a la cavidad de cuerpo negro del eutéctico Ga-In (Ver
Figuras 22 y 25).

B) Horno MESTER (ver Figura 12).

C) Para monitorear la temperatura de la cavidad del horno, se us6é un
termometro calibrado marca ASL, modelo F250 (ver Figura 30) con sensor
resistencia de platino de 100 Q (ver Figura 32), marca ISOTECH, modelo
935-14-95H.

Figura 30. Lector del termometro F250.

D) Termémetro de Radiacion TRT-II (ver Figura 14).

E) Para lograr la estabilidad en el horno se utiliz6 un equipo auxiliar, el bafio
liquido marca HAAKE Q, con una capacidad de 4 litros, cuyo liquido
termomeétrico es agua destilada tipo 1 (ver figura 31).

Figura 31. Baiio liquido HAAKE Q.

El bafio liquido se conect6 al horno por medio de un sistema de mangueras que
circulan el liquido enfriador por el bafio liquido hacia el interior del horno. Por
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una manguera ingresa el liquido del bano liquido hacia el horno y por la otra se
circula del horno hacia el bafio liquido para ser regulado a la temperatura a la
que se program¢ el bafio liquido, el sistema de circulacion dentro del horno esta
disefiado para que el enfriamiento de la celda sea por conduccion.

Figura 32. Conexion entre el horno MESTER 20.12 y el bafio liquido HAAKE Q y sensor
resistencia de platino 100 Q.

F) Finalmente para la adquisicion de datos del TR se utilizo una PC y el
programa EasyTRT.

5.2. Procedimiento de obtencion de la transicion de fase solido-liquido.

La transicion de fase se llevo a cabo mediante el siguiente procedimiento:

1. Sefijo el TR frente a la cavidad del horno cuidando las siguientes
caracteristicas de alineacion:

A. Punto focal al objetivo a 385 mm para una longitud de onda de entre 8- 14
um, para un intervalo de temperatura de -50 °C a 300 °C .

Figura 33. Alineacion del termometro de radiacion.
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B. Centro del objetivo. Para facilitar el enfoque se utiliz6 el sefialador laser
del TR. Se busco que la luz laser auxiliar del TR, que sirve para ubicar el
centro del objetivo, quedara en el centro de la apertura de la cavidad del
horno.

Figura 34. Enfoque del termdémetro de radiacion.

2. El horno se mantuvo en una temperatura de 14.5 °C y el bafo liquido a 9.5 °C.

Figura 35. Mediciones de temperatura de radiancia de la transicion de fase del eutéctico Ga-In con el
termometro de radiacion.

3. Cuando el crisol que contiene el Ga-In estuvo a una temperatura de 0 °C después
de la solidificacion de la mezcla, se instald dentro de la cavidad del horno ya
estable a 14.5 °C.

Figura 36. Colocacion del crisol de Ga-In dentro de la cavidad del horno.
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4. Una vez insertado el crisol en el horno, se programé a 15.7 °C y el baio liquido
a 10.5 °C.

5. Para las mediciones y adquisicion de datos durante la transicion de fase, se
utilizé el TR, el programa EasyTRT y un computador.

5417 meas values; Max value: 23.5'C; Min value: 13.0'C; Meas time: 03/11/2014 04:00:06 p.m. to 05/11/2014 01:07:50 p.m.

—— Measuring Values

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

Temperature

00 04:30:46  09:01:32  13:32:19  18:03:05 22:33:51  03:04:38 07:35:24 12:06:11  16:36:57  21:07:43
Time:hrs:min:sec

Figura 37. Ejemplo de adquisicion de datos con el programa EasyTRT (Temperatura /° C vs.
Tiempo /hrs:min:sec).

5.3. Gradientes de temperatura.
Durante la transicion de fase solido a liquido, se midieron los gradientes de temperatura
en la apertura de la cavidad con una cdmara termografica A655-SC con detector no

refrigerado y que trabaja en el intervalo de 7.5 a 13 um.

El resultado de las mediciones de los detectores de la cdmara, se presenta en la Figura
38.

0.2°C

0.1°C

Figura 38. Imagen termografica de la apertura de la cavidad de Ga-In.

La imagen no estd corregida por no-homogeneidad de los detectores de la camara
termografica. Una vez que se hace la correccion, la apertura no muestra gradientes de
temperatura con un umbral de 50 mK.

42



5.4. Transicion de fase solido-liquido del Ga-In.

Por otro lado, la obtencion de la transicion de fase solido-liquido del eutéctico Ga-In se
realizd en dos ocasiones bajo los mismos parametros de solidificacion que se
describieron al principio del capitulo. Se obtuvieron las mesetas que se observan en las
Figuras 39 y 40.

i b il
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Figura 39. Primera transicion de fase solido-liquido del eutéctico Ga-In.
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Figura 40. Segunda transicion de fase solido-liquido del eutéctico Ga-In.

Los valores resultantes de la temperatura de radiancia de la trancision de fase se
calcularon como en [1]:
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Transicion de fase soélido-liquido del Primera Segunda
eutéctico Ga-In.
Temperatura de radiancia promedio
Joc P P 15.666 15.648
Temperatura de radiancia maxima
e 15.763 15.733
Diferencia entre las temperaturas de

nerencia en pere 0.097 0.085
radiancia maxima y promedio

Tabla II. Temperatura de radiancia de la primera y segunda transiciones de fase solido-liquido del
eutéctico Ga-In.

5.5. Estimacion de la incertidumbre asociada a la medicion de la temperatura de
radiancia de la transicion de fase del Ga-In en la cavidad de cuerpo negro.

El calculo de la incertidumbre asociada a la medicion de la temperatura de radiancia de
la transicion de fase solido-liquido de la cavidad de cuerpo negro del eutéctico Ga-In se
realiz6 conforme lo establecido en [1]. Se consideran las siguientes variables de
influencia:

1. Impurezas.

2. Identificacion de la meseta.

3. Emisividad del cuerpo negro isotérmico.
4. Radiacion reflejada del ambiente.

5. Efectos de perdida de calor.

Se describen a continuacion.
1. Impurezas.

Las impurezas en el material afectan a los puntos fijos, principalmente a las sustancias
puras; en nuestro caso tenemos una mezcla de dos elementos, la cual lleva implicita una
contaminacion entre uno y otro de los componentes de la mezcla. Debido a que la
mayor cantidad del material que contiene la mezcla es galio, y este tiene asociada una
incertidumbre debida a impurezas de 0.75 mK, asociamos a la mezcla eutéctica un
orden de magnitud mayor. Asi, decimos que en nuestra mezcla la incertidumbre de
temperatura debida a las impurezas tiene el valor de uy= 7.5 mK.

2. Identificacion de la meseta.

Siguiendo las indicaciones en [1], para el calculo de la incertidumbre debida a la
identificacion de la meseta, se toma un promedio entre el 25% y el 75 % de la fraccion
solida de la meseta de fusion en la gréfica, la diferencia entre éste valor promedio y el
valor maximo contenido en dicha fraccién de la meseta nos proporciona el valor de la
incertidumbre, en nuestro caso es u;=97mK para la primer transicion de fase,
u;=85mK para la segunda.

El presente valor se considera un buen resultado para ser una mezcla, ya que la
tolerancia en el caso de sustancias puras es de 100 mK, lo que sefiala una buena
incertidumbre que coincide con lo establecido en [1].
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3. Emisividad del cuerpo negro isotérmico.

Para esta variable de influencia se necesita realizar el calculo de la siguiente manera. La
incertidumbre en la emisividad efectiva de la cavidad aparece debida a un conocimiento
incierto de la emisividad de las paredes, factores geométricos, e imperfecciones en el
maquinado.

El valor de la emisividad efectiva de la cavidad es el valor calculado por el STEEP322.

Todos los siguientes factores contribuyen a la incertidumbre en la emisividad de la
cavidad:

a) Emisividad intrinseca de la pared de la cavidad.

El valor de la emisividad del teflon que se utilizo en la fabricacion de la cavidad
fue determinado por el CENAM cuyo valor es €=0.85 con una incertidumbre
asociada seglin [5] de u(e) = 0.025. El modelo para calcular la incertidumbre
debida a la emisividad intrinseca se observa en la Tabla III.

b) Factores geométricos.

Existe incertidumbre en la determinacion del valor de las dimensiones de la
cavidad, de la longitud L, el diametro de la apertura D, y el d&ngulo del cono 6.

En la Tabla III se muestra el modelo con el que se calcula la incertidumbre en
cada uno de los casos, ademas del valor de cada una de las incertidumbres.

Descripcion Datos |Valores|Incertidumbres| Valor Modelo Fuente
Emisividad (€ )= (u( )2 (
isotérmica de la U(E pp)=(U(E bb,w ) TU(Epb,L
cavidad obtenida | £b0 |0-9992 Us (€0o) 0.0004 )2+U(Epp,a )? +U(eb pp0)%) "2 STEEP322
numéricamente.
tEerfrl‘('ﬁsrR"dad del € 0.85 U(Eobw) 0.03 | U(epow )=[(1-€np)/(1-€)lu(e) | CCT-WG5
Longitud de la N

; L/mm | 117.1 u(L) 0.030 U(epb,L )=(1-€pp)[2u(L)/L] VERNIER

cavidad
Diametro interno
de |a cavidad D/mm 20 u(d) 0.03 U(Ebb.a )=(1-€ vp)[2u(d)/d] VERNIER
Angulo de la e/ _
cavidad grados 116 u(d) 1 U(Epp O )=(1-ebb)cotBu(B) BROCA

Tabla III. Prespuesto de incertidumbre de la emisividad de la cavidad.
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Podemos observar de la Tabla anterior que el valor correspondiente a la incertidumbre
de la emisividad de la cavidad es u3 (gpp) = 0.0004.

Recordemos que la aportacion usz (€,p) no tiene unidades. De acuerdo con [1]
calculamos la aportacion de la incertidumbre de la emisividad de la cavidad en términos
de temperatura, lo que nos da como resultado uz = 6 mK.

4. Radiacion reflejada del ambiente.

Esta fuente de incertidumbre se refiere a la aportacion de radiacion que se tiene debida
a que cuando se detecta la radiacion proveniente de la cavidad, una pequeiia parte de la
sefial del termometro de radiacion se debe a la radiacion del ambiente que entra por la
apertura de la cavidad y posteriormente emerge después de multiples reflexiones. El
valor de la incertidumbre es us = 8 mK, el cual se calcul6 como en [1].

5. Efectos de pérdida de calor.

Para poder estimar la incertidumbre debida a esta magnitud de influencia se realizo el
siguiente experimento.

Se obtuvo la transicion de fase solido-liquido del Ga-In (como se describe al principio
del presente capitulo) y se midio6 la temperatura de la meseta con el TR. Con los valores
obtenidos de la temperatura de radiancia de la transicién de fase se calculd el valor
promedio de la temperatura de radiancia de fusiéon como en el punto 2 anterior, asi se
determind el valor promedio de la temperatura de radiancia de la meseta.

Posteriormente se coloco un tapon en la apertura de la cavidad para evitar fuga de calor,
se espero a que el tapon lograra un equilibrio térmico con el interior de la cavidad y una
vez sucedido se retiro.

Figura 41. Determinacion de la incertidumbre debida a efectos de pérdida de calor: mediciones con y sin
tapon.

El TR midi6 la temperatura durante el proceso, en la siguiente grafica se observa el
comportamiento de la temperatura de radiancia de la apertura de la cavidad previo,
durante y posterior al uso del tapon.
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Figura 42. Mediciones para el calculo de la incertidumbre debida a efectos de pérdida de calor.

Se observa en la grafica que una vez que la temperatura de la superficie del tapon fue
estable, se procedi6 a retirar el tapon midiendo continuamente la temperatura, se nota
que una vez retirado el tapon el valor de la temperatura de la meseta de fusion sufre un
cambio, es decir, la diferencia entre los valores de las temperaturas promedio de la
meseta previa y posterior al tapon es de 5 mK.
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Figura 43. Estimacion de us= SmK, valor de la incertidumbre debida a efectos de pérdida de calor.

Asi, el valor de la incertidumbre debida a pérdidas de calo es us= SmK.

La incertidumbre expandida a la medicion de la temperatura de fusion se calcula como
en [30].
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Primera Segunda
Variable de influencia transicion de transicion de
fase fase
Incertidumbre Incertidumbre /
| mK mK
Impurezas 7.5 7.5
Identificacion de la meseta 97 85
Em|S|V|dgd dgl cuerpo 6.0 6.0
negro-isotérmico
Efectos de pérdida de calor 5 5
Radiacion reflejada del 8 8
ambiente
Incertidumbre expandida
k=1 98 86

Tabla IV. Presupuesto de incertidumbre de la temperatura de radiancia del cuerpo negro de punto fijo de

Ga-In.

La temperatura de fusion del Ga-In es de T= (15.666 £+ 0.097) °C para la primera

transicion de fase y T,= (15.648 + 0.086) °C para el caso de la segunda.

Los valores de temperatura de radiancia de la transicion de fase s6lido-liquido del Ga-In
coincide con los valores reportados en la literatura [37, 38], a continuacion se muestra

en la Tabla V una comparacion.

Referencia % galio % indio Temperatura
eutéctica /
°C
[27] Ancsin 79.5 20.5 15.654
[38] Burdakin 75.6 24.4 15.655
[39] Svirbely 75.05 24.95 15.690
Primera transicion de fase
solido-liquido 75.5 24.5 15.666
Segunda transicion de fase
solido- liquido 75.5 24.5 15.648

Tabla V. Comparacion de los valores obtenidos para la temperatura de radiancia de la transicion de fase

solido-liquido del eutéctico del Ga-In con los reportados en la literatura.
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CONCLUSIONES.

= Se disefio y fabricé una cavidad de un cuerpo negro con un punto fijo de una
mezcla eutéctica de Galio-Indio.

= Calculamos una aproximacion gruesa del valor de la emisividad efectiva de la
cavidad disefiada mediante una ecuacion analitica.

= Se utilizé un método de simulacion Monte Carlo para estimar la emisividad
efectiva de la cavidad disefiada.

=  Obtuvimos la transicion de fase sélido-liquido del eutéctico Galio-Indio en dos
ocasiones.

» Las temperatura de radiancia encontradas son consistentes con el resultado
reportado en la literatura.

= Esta cavidad de punto fijo permite obtener un punto de fusion cercano a 16 °C,
el cual esta dentro del intervalo de 0 °C a 30 °C y cubre la necesidad de tener un
punto de referencia que junto al punto triple del agua (0.01 °C) y al punto de
fusion del galio (29.7646 °C) proporcionan la informacion necesaria para
utilizar el método de Sakuma-Hattori para calibrar termdmetros de radiacion en
el intervalo dado.

= Las mediciones realizadas con el termémetro de radiacion de transferencia del
CENAM, muestran que el cuerpo negro de punto fijo puede ser utilizado para
propositos de calibracion o verificacion.

= Los resultados reportados en esta tesis se incluyen en el articulo [].

= Como trabajo a futuro, se planean mejorar los parametros para la obtencion de la
meseta, su comportamiento en el tiempo. Ademas se buscard aplicar el mismo
disefio de la cavidad de teflon para puntos fijos de sustancias puras como agua
(punto triple 0.01 ° C), Galio (fusion 29.764 ° C), Indio (solidificacion 156. 598
° C) y Mercurio (punto triple -38.834 ° C) ya que los puntos fijos de dichas
sustancias caen dentro del intervalo de uso del teflon (—240 °C a 260 °C).
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