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VILASBOAS, Icaro Figueiredo. Uma técnica para determinacdo simultanea das
propriedades termofisicas de metais a baixas temperaturas pelo método inverso de
transferéncia de calor. 73 f. il. 2019. Dissertacdo (Mestrado) — Programa de Poés-
graduacdo em Engenharia de Estruturas, Escola Politécnica, Universidade Federal da
Bahia, Salvador, 2019.

RESUMO

Este trabalho se concentra em determinar as propriedades termo fisicas do aco
naval ASTM A131 Gr. EH36 em baixas temperaturas, com o intuito de melhorar os
modelos numéricos de estruturas sujeitas a cargas acidentais causadas por
derramamento criogénico. Para isto, foi utilizado o método de aplicacdo de diferentes
intensidades de fluxo de calor, que permite a determinacdo simultanea da
condutividade térmica (1) e da capacidade de calor volumétrica (pc,). A bancada
experimental consiste em um aquecedor resistivo controlado por uma fonte de
corrente, que gera um fluxo de calor constante na face superior da amostra. A face
oposta foi isolada por placas de poliestireno expandido e um termopar soldado por
descarga capacitiva ha amostra realiza a medicdo de temperatura. O método das
diferencas finitas com formulacdo implicita para fluxo de calor unidimensional foi
usado para calcular o perfil de temperatura na face oposta da amostra. A diferenca
quadrada destas duas temperaturas, medida e calculada, foi usada como funcgéo
objetivo e minimizada pelo método BFGS (Broyden-Fletcher-Goldfarb-Shanno). A
analise de sensibilidade baseada nos parametros de sensibilidade escalonada e no
residuo experimental permite a verificacdo da viabilidade da otimizacdo simultanea
dos parametros analisados e a convergéncia dos parametros para valores reais. Com
base nesta andlise duas intensidades de fluxo de calor séo necessarias: uma de maior
intensidade, que favorece a sensibilidade escalonada da condutividade térmica, e uma
mais baixa, que regula a sensibilidade escalonada da capacidade de calor
volumétrica. O ago inox AISI A304 foi usado para verificar a efetividade do método,
através da uma comparacao entre propriedades termo fisicas otimizadas e os dados
da literatura. Com base nos resultados deste trabalho pode-se afirmar que o método
€ capaz de determinar as propriedades termo fisicas de forma simultanea com baixo

erro experimental.

Palavras-chave: propriedades termo fisicas, derramamento criogénico,
condutividade térmica, capacidade de calor volumétrica, otimizacdo simultanea,
analise de sensibilidade, ASTM A131 Gr. EH36, AISI A304.
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VILASBOAS, Icaro Figueiredo. A technique for simultaneous determining the metals
thermophysical properties at low temperatures based on the inverse heat transfer

method. 88 pp. ill. 2019. Master Dissertation — Escola Politécnica, Postgraduate
Program in Structural Engeneering, Universidade Federal da Bahia, Salvador, 2019.
ABSTRACT

This work aims to determinate the thermophysical properties of the naval steel
ASTM A131 Gr. EH36 at low temperatures in order to enhancing the numerical models
of structures subjected to accidental loads caused by cryogenic spill. For this purpose,
the method of application of different heat flux intensities, which allows the
simultaneous determination of the thermal conductivity (1) and volumetric heat
capacity (pc,). The experimental apparatus consists of a resistive heater controlled by
a power supply that generates a constant heat flux at the sample top surface. The
bottom surface was isolated by expanded polystyrene plates and a thermocouple
attached at the sample by capacitive discharge welding performs the temperature
measurement. To calculate the temperature profile at the sample bottom temperature
was used the finite difference method with implicit formulation. The square difference
between the measured and calculated temperature was used as objective function and
minimized through the BFGS (Broyden-Fletcher-Goldfarb-Shanno) method. The
sensitivity analyses based on the scaled sensitivity coefficient and the experimental
residue permits to verify the simultaneous optimization feasibility and the parameter
convergence to a real value. Based on this analysis two heat flux intensities were
required: one of an increased intensity, which enhances the scaled sensitivity of
thermal conductivity, and one of a less intensity, which regulates the scaled sensitivity
of volumetric heat capacity. The stainless steel AISI A304 was used to verify the
effectiveness of the method, through a comparison between the optimized and the
reference thermal properties. Based on the results of this work it can be affirmed that
the method is able to determinate the thermophysical properties simultaneously with

low experimental error.

Keywords: thermophysical properties, cryogenic spill, thermal conductivity,
volumetric heat capacity, simultaneous optimization, sensitivity analysis, ASTM A131
Gr. EH36, AISI A304.
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1 INTRODUCAO

Apesar da constante conscientizagcdo mundial sobre a importancia de uma matriz
energética ampla e com uso cada vez maior de energias renovaveis, € inegavel a
dependéncia dos combustiveis fosseis na matriz energética mundial. Petréleo e Gas
Natural somados representam 62,9 % da Matriz Energética Mundial em 2016
(INTERNATIONAL ENERGY AGENCY, 2017).

Esta dependéncia, demonstrada ao longo de varios anos (INTERNATIONAL
ENERGY AGENCY, 2017), tem obrigado a procura cada vez maior por novos pocos
gue garantam uma producdo que acompanhe o consumo. O petréleo e o gas natural
na camada pré-sal foi, sem davidas, uma grande descoberta e podera contribuir para
garantir o suprimento necessario. Contudo tal exploracéo requer o desenvolvimento
de tecnologias capazes de viabilizar economicamente a operacao e a logistica das
plataformas, bem como minimizar seus efeitos danosos ao meio ambiente.

Atualmente os gasodutos sao a forma predominante de transporte de gas natural
desde as plantas de exploracdo até o as tubulacbes que realizam a distribuicdo do
gas para o consumidor final, porém o auto custo de montagem das tubula¢des, a
necessidade de materiais caros para uso offshore e os impactos ambientais causados
pelas grandes linhas sdo alguns fatores que limitam o uso desta tecnologia. Neste
contexto, alternativas de menor impacto ambiental foram naturalmente desenvolvidas.

O sistema Floating Liquefied Natural Gas (FLNG, termo em inglés para Gas
Natural Liquefeito Embascado) elimina a necessidade de construcédo de tubulacdes
de gas natural saindo do campo de exploracéo offshore até a costa, uma vez que 0s
navios usados nas plantas FLNG s&o capazes de armazenar grandes quantidades do
gas natural na sua forma liquida, através de tanques criogénicos. Este liquido sera
regaseificado e distribuido para o continente através de estagfes instaladas na costa.

Um exemplo da relevancia do processo FLNG é o projeto da Shell construido na
Coreia do Sul, com operacéo iniciada em 2017, o Prelude. Para analise geral do
projeto, a planta de refrigeracdo que opera na Bacia de Broome, Australia, contempla
uma embarcacao de 488 m de deque por 74 m de largura e turret com 93 m de altura
(Figura 1.1). Com capacidade instalada de até 220 mil m3 de Gas Natural Liquefeito
(GNL), 90 mil m3 de GLP e 126 mil m3 de condensado, o equivalente a 175 piscinas
olimpicas cheias, o Prelude representa um quarto do tamanho de uma planta GNL
onshore com producées semelhantes (ABEGAS REDACAO, 2015).
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Figura 1.1 — Planta FLNG Prelude da Shell em operacéo.

Fonte: Shell ([s.d.]).

O crescente interesse do mercado mundial por plantas FLNG estimulou o
desenvolvimento de pesquisas direcionadas ao comportamento de diversos materiais
sujeitos a acidentes causados pelo derramamento acidental do GNL com duas linhas
principais: o comportamento da estrutura em contato com um fluido criogénico, com
temperaturas abaixo de -160°C, e a possibilidade de incéndios causadas pela
inflamabilidade do géas natural.

As baixas temperaturas, enfoque deste estudo, podem causar danos
catastréficos a estrutura das plantas FLNG uma vez que pode alterar
significativamente o comportamento do material.

Nas plantas atuais somente os tanques dos FLNG, fabricados geralmente em
aco inox ou duplex, sdo preparados para operar em temperaturas extremas como
aquelas induzidas pelo GNL, porém a possibilidade de um acidente, afetando
estruturas de equipamentos proximos aos tanques de armazenamento e até mesmo
no casco do navio, tem direcionado uma série de pesquisas, a exemplo dos trabalhos
desenvolvidos pelo Department of Energy (DOE), apresentados na secéo 2.1 deste
trabalho.

O principal procedimento adotado para proteger possiveis falhas estruturais em
eguipamentos proximos aos vasos criogénicos e sujeitos ao contato com o liquido é o
uso de protecdo criogénica (isolamento térmico). No entanto os critérios para
implementacéo deste tipo de isolamento, que apresenta custo de instalacéo elevado,
nao sao bem determinados.

Apesar dos avancos que as pesquisas direcionadas ao estudo de plantas FLNG

proporcionaram o entendimento do comportamento das estruturas proximas aos
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vasos criogénicos, ainda existe uma série de informacdes que necessitam ser
levantadas para uma completa analise deste tipo de problema.

Uma ferramenta bastante utilizada nestes estudos € o Método dos Elementos
finitos, que possibilita avaliar os efeitos de vazamentos acidentais nas estruturas da
planta FLNG. Entretanto, as propriedades dos materiais (condutividade térmica,
capacidade de calor volumétrica, etc.) e do contato com o fluido (coeficiente de
conveccao), necessarias para desenvolver as analises numéricas ndo sao conhecidas
para os materiais que ndo estdao em contato direto com o fluido GNL, uma vez que
estes ndo sao utilizados neste tipo de aplicacéo.

Seguindo nesta mesma linha, o presente trabalho se propfe a determinar as
propriedades termo fisicas em funcao da temperatura para o aco carbono naval ASTM
A131 Gr. EH36 da temperatura ambiente até temperaturas préximas as criogénicas
utilizando o meétodo inverso da transferéncia de calor com o intuito de propor
propriedades térmicas mais representativas para o material, inclusive propondo uma
relacdo entre a temperatura do material e suas propriedades termo fisicas.

Para assegurar que os dados encontrados representam as propriedades do
material, foi realizado a validacdo do método de aplicacéo de diferentes fluxos de calor
(CAROLLO; LIMA E SILVA; LIMA E SILVA, 2012) com o ago inox ASTM A304, cuja

as propriedades termo fisicas sdo conhecidas em uma ampla faixa de temperatura.

1.1 JUSTIFICATIVA

No contexto Brasileiro a descoberta do pré-sal significou um grande avanco na
disponibilidade de 6leo leve, com excelente qualidade e valor agregado (PETROBRAS
SA, 2018), e gas natural, suprindo as necessidades internas e consolidando o pais
como grande produtor da industria petroleira no contexto mundial.

Uma das maiores barreiras na exploragdo das novas reservas seria o
desenvolvimento de tecnologias que permitissem 0 acesso ao po¢o em aguas ultra
profundas e o transporte dos combustiveis até a costa brasileira, o que permitiu que a
Petrobras promovesse cada vez mais suas parcerias com fornecedores,
universidades e centros de pesquisa para desenvolvimento de tecnologias préprias
(PETROBRAS SA, 2018).

O refinamento das tecnologias rendeu a Petrobras uma produtividade no pré-sal

de 1,5 milh&o de barris de petréleo por dia no ultimo ano, producéo igual ao ano de
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2012 inteiro da empresa. Para entender o ganho de produtividade no ano de 2014 a
produtividade dos campos de pré-sal correspondia a 500 mil barris por dia, o que
representou uma produtividade trés vezes maior em 2018 (PETROBRAS SA, 2018).

As rotas de distribuicdo de gas natural proveniente da camada do pré-sal séo
motivo de muita discussdo entre os especialistas, principalmente no tocante a Rota 3
e a quarta rota. As dificuldades de licenciamento ambiental e os custos de
implementagcdo dos gasodutos divide opinibes. Varios profissionais sugerem que
implementagé&o da tecnologia FLNG como uma forma de contornar estes problemas e
outros que gasodutos é uma tecnologia dominada pela Petrobras enquanto que o
FLNG necessita de mais certificacéo e estudo (ABEGAS REDACAOQ, 2015; GASNET,
2013).

A alegacao de falta de certificacdo e estudos mais aprofundados sobre o FLNG
abre um leque de opcdes para adentrar nesta tecnologia e nas possiveis falhas por
acidentes causados principalmente pelo derramamento acidental de liquidos
criogénicos nas estruturas destas plantas.

Cargas acidentais sé@o dificeis de ser modeladas. Por isso muitas vezes seus
efeitos também sdo desconhecidos ou determinados com pouca precisdo. Plantas
FLNG, por exemplo, se submetidas a derramamentos acidentais de liquidos a baixas
temperaturas podem apresentar falhas catastréficas nos seus equipamentos ou até
mesmo na estrutura da embarcacao.

Neste contexto, diante da atual condicdo do pais na exploracdo de gas natural
offshore e somado a necessidade do melhor entendimento da tecnologia FLNG, o
presente trabalho visa entender melhor a relacdo das propriedades dos materiais
constituintes da estrutura FLNG sujeitos a interacdo com fluidos criogénicos de modo
a contribuir com os estudos de analise de falha em estruturas deste tipo.

Apesar do aparato experimental ndo possibilitar ensaios em temperaturas
criogénicas, o estudo aqui apresentado permite uma aproximag¢do dos valores das
propriedades termo fisicas com uma extrapolacdo dos dados encontrados com uma
melhor confiabilidade se comparado ao uso das propriedades com comportamento
constante.

Este estudo é parte importante do projeto que visa determinar o gradiente de
tensdes térmicas de estruturas navais submetidas a derramamentos criogénicos,

realizado pelo Grupo de Inovacfes Tecnoldgicas da Universidade Federal da Bahia
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(GITec) em parceria com o Department of Marine Technology da Norwegian University

of Science and Technology (NTNU).

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo geral

Adaptar e empregar a metodologia de aplicagdo de diferentes fluxos de calor

para determinacéo de propriedades termo fisicas em funcédo da temperatura para o

aco naval ASTM A131 Gr. EH36, nas condicBes de refrigeracdo até temperaturas

proximas de -150°C.

1.2.2 Objetivos especificos

Como objetivos especificos, pode-se destacar:

Estudo da formulacéo para determinacdo do perfil de temperatura teorica,
considerando as propriedades termo fisicas dependentes da temperatura,
Desenvolvimento de um codigo para célculo de perfil de temperatura em
geometrias simples com conducdo de calor unidimensional e propriedades
do material dependentes da temperatura,

Adaptacao da saida de dados do cédigo desenvolvido para apresentacédo dos
resultados em interface gréafica pelo software GiD®;

Andlise da melhor condicdo experimental pelo método de analise de
sensibilidade para determinacao de parametros.

Adaptacédo do codigo desenvolvido para ser usado como executavel pelo
VisualDOC® no processo de otimizacéo das propriedades térmicas;

Analise de erros da estimativa de parametros;

Apresentacdo das curvas experimentais de propriedades termo fisicas

dependentes da temperatura.

1.3 ESTRUTURA DO TRABALHO

O presente trabalho apresenta cinco capitulos além desta introducéo.
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O Capitulo 2 apresenta uma revisao bibliografica de estudos de derramamentos
criogénicos e seus efeitos em estruturas FLNG. No que diz respeito as propriedades
termo fisicas, esta se¢cdo demonstra a evolucdo das técnicas de determinacdo de
propriedades de diferentes materiais e auxiliou na escolha e melhoria do método de
determinacao das propriedades.

No Capitulo 3 é abordada a fundamentacao tedrica para resolucao do problema.
Neste Capitulo é apresentado o modelo numérico para célculo da distribuicdo de
temperatura na amostra; a teoria de andlise de sensibilidade para determinacéo da
melhor condicdo experimental e viabilidade da otimizacao simultanea dos parametros;
e o processo utilizado pelo software VisualDOC® para realizar a otimizacédo através
do método BFGS.

O Capitulo 4, por sua vez, demonstra o aparato experimental usado, bem como
as adaptacdes em relacdo ao aparato original proposto por Carollo et. al. (2012); aqui
também é apresentado de forma geral o projeto da camara criogénica que possibilitou
o0 teste a baixas temperaturas.

Os resultados experimentais sdo apresentados no Capitulo 5 para cada material
analisado em cada faixa de temperatura. Este capitulo também mostra a analise de
sensibilidade calculada para os dois materiais analisados, bem como propde uma
equacao para cada propriedade em relacdo a temperatura no caso do aco naval,
objeto deste estudo.

Por fim séo apresentadas as conclusfes e sugestbes para trabalhos futuros para

melhoria continua do método.



REVISAO BIBLIOGRAFICA 9

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesta secdo foi feito um levantamento de trabalhos relevantes para o
entendimento da problematica de estruturas FLNG e de otimizacdo de parametros
aplicados a propriedades termo fisicas. Na Secédo 2.1 sdo apresentados estudos que
tratam dos efeitos do derramamento de liquidos criogénicos em acos navais. Ja na
Secdo 2.2 sdo apresentadas técnicas para determinacdo de propriedades termo
fisicas de materiais, demonstrando a evolucdo das mesmas e um breve comentario

sobre a metodologia usada por cada um dos autores.

2.1 EFEITO DO DERRAMAMENTO DE LIQUIDOS CRIOGENICOS

O efeito de propagacdo de trincas devido ao derramamento criogénico em
estruturas de aco foi estudado por Kalan e Petti (2011). Estes autores realizaram uma
serie de experimentos onde chapas de aco ASTM A131 Gr. EH36 e Gr. A36 de
diferentes espessuras foram submetidas ao contato com o nitrogénio liquido (LN2) (-
190 C) e 0 GNL (-163°C). Estas chapas foram utilizadas para simular uma secédo do
casco do navio.

Kalan e Petti (2011) dividiram o seu trabalho em diversas fases. A Fase | foi
usada para determinar a forma de fixacado dos sensores, bem como os procedimentos
experimentais.

Na Fase Il foram estudados comportamento de fratura em acos grau A (Fase II-
A) e acos navais (Fase II-B). Para isso, foram soldados termopares nas duas direcoes
da secéo transversal do corpo de provas (Figura 2.1), cada corpo de provas foi
ensaiado com trincas de tamanhos diferentes (Figura 2.2) e com suas laterais

enrijecidas por perfis | (Figura 2.3).



REVISAO BIBLIOGRAFICA 10

Figura 2.1 — (a) localizag&o dos termopares nos corpos de prova de ago Gr. A36, (b)
localizacdo dos termopares nos corpos de prova de aco naval.
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Fonte: Kalan e Petti (2011).

Figura 2.2 — (a) padréo de trinca nos corpos de prova de aco Gr. A36, (b) padréo de trinca
nos corpos de prova de aco naval.

(a)
Fonte: Kalan e Petti (2011).

Figura 2.3 — Padrao de corpo de prova usado nos testes com vigas | nas laterais.

e
r\,

Fonte: Kalan e Petti (2011).
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E importante salientar que a fratura nos corpos de provas s6 ocorreu para uma
trinca macroscopica de tamanho 2 3/4 polegadas para o aco grau A e 3 7/8 polegadas
para o ago grau EH. Estes tamanhos de rasgo seriam impraticaveis em estruturas
reais, ja que séo facilmente determinados por uma inspecéo visual.

A Fase lll estudou o efeito de propagacdo de trinca em uma estrutura mais
complexa (Figura 2.4) a fim de se aproximar ainda mais com o comportamento real
em estruturas navais, neste teste também foi entalhado uma trinca no material (Figura
2.5).

Figura 2.4 — Padrao estrutural dos corpos de provas da Fase Ill.

172" Plate
ABS GR DH/EH36

Fonte: Kalan e Petti (2011).

Figura 2.5 — Entalhe nos corpos de prova da Fase lll.

Fonte: Kalan e Petti (2011).
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Os dois ultimos testes da Fase lll foram realizados com um dos lados da
estrutura em contato com agua, para simular a troca térmica tanto com o liquido

criogénico em estruturas submersas do costado do navio (Figura 2.6).

Figura 2.6 — Esquematico do teste de estruturas submersas.

Fonte: Kalan e Petti (2011).

A Fase lll apresentou resultados similares aos da Fase Il. As falhas ocorreram
em entalhes macroscopicos de 2 3/4 polegadas (entalhes em forma de T) a 8
polegadas (entalhes retos).

Baseado no trabalho de Kalan e Petti (2011) e outros trabalhos desenvolvidos
pelo DOE (FIGUEROA; LOPEZ; O'ROURKE, 2011; PETTI et al., 2011), Petti,
Dempsey e Hightower (2011) apresentaram um trabalho que estuda o progresso do
dano causado pelo derramamento criogénico em estruturas tipicas de plantas FLNG
(figura). Para este fim ele destaca a importancia do conhecimento das propriedades
dos materiais desde temperaturas criogénicas, devido ao contato com o GNL, até
temperaturas muito altas, causadas por explosdes ou pocas incendiadas do liquido
inflamavel. Petti, Dempsey e Hightower (2011), porém, ndo apresenta uma
modelagem que prevé propriedades térmicas dependentes da temperatura, ainda que
esta importancia esteja evidenciada no texto.

Com relagédo a procedimentos para o levantamento dos parametros térmicos
envolvidos na analises dos efeitos de vazamentos criogénicos, Jin et al. (2009)
demonstraram a curva experimental para o coeficiente convectivo do LN2 em ebulicdo
de uma amostra de ago inox A304 através do método inverso de condugéo de calor.
Para isto a amostra, isolada em todas as faces com excegéo de uma (Figura 2.7), foi

imersa no nitrogénio liquido para aquisicdo das temperaturas em cada instante de
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tempo dos termopares dispostos ao longo da espessura (Figura 2.8). Os valores
usados para representar as propriedades termo fisicas do material estudado foram

consideradas constantes.

Figura 2.7 — Esquematico do aparato usado por Jin et al. (2009).
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Fonte: Adaptado de Jin et al. (2009).

Figura 2.8 — Localizacdo dos pontos de medic¢éo, (a) vista superior, (b) vista frontal.
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Fonte: Adaptado de Jin et al. (2009).

Jin et al. (2009) apresentaram uma curva tipica de liqguidos em ebulicdo que
apresenta trés fases: a primeira, na regido com uma diferenca alta de temperatura
entre o liquido e a superficie, de um coeficiente convectivo praticamente constante e
baixo, caracterizado pela camada de gas isolante formado entre o metal e o liquido; a

segunda, em regides intermediarias de diferenca de temperatura, onde o coeficiente
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de conveccdo é crescente até atingir seu ponto maximo, pois a camada de gas
isolante comeca a desaparecer; e, por fim, na regido de baixa diferenca de
temperatura, em que o coeficiente de conveccao é decrescente até atingir o valor zero
quando nao ha mais diferenca de temperatura entre a superficie e o liquido. A curva

proposta por Jin et al. (2009) esta apresentada na Figura 2.9.

Figura 2.9 — Curva do coeficiente de conveccgao do nitrogénio liquido em ebuli¢ao.
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Fonte: Adaptado de Jin et al. (2009).

2.2 DETERMINACAO SIMULTANEA DAS PROPRIEDADES TERMO FiSICAS DOS
MATERIAIS

Diversos estudos demonstram a importancia do conhecimento das propriedades
termo fisicas dos materiais, sejam eles usados para isolamento térmico (materiais com
baixa condutividade térmica), para homogeneizacdo da transferéncia de calor em
superficies (materiais com alta condutividade térmica) ou para concentrar grande
guantidade de energia (materiais com alta capacidade de calor volumétrica).

Uma breve pesquisa mostra que os trabalhos que tratam da determinagcao das
propriedades termo fisicas dos materiais sdo desenvolvidos desde 1910 quando
Clement e Egy (1910) usaram um aparato simples: uma amostra tubular aquecida por

uma serpentina e com termopares, para ler sua temperatura entre dois pontos da
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amostra com distancia conhecida. Através deste estudo estes autores conseguiram
determinar a condutividade da argila resistente ao fogo em altas temperaturas.

Griffiths e Kaye (1923) desenvolveram uma bancada consistindo de duas placas
de cobre, uma mantida aquecida eletricamente e outra resfriada por uma corrente de
agua, causando um fluxo de calor constante na amostra estudada.

Tanto Clement e Egy (1910) quanto Griffiths e Kaye (1923) usaram uma
abordagem de transferéncia de calor em regime permanente.

Atualmente, pode-se encontrar uma série de estudos com técnicas para

determinacéo da capacidade de calor volumétrica (pc,) e a condutividade térmica (1),

alguns dos quais com técnicas reconhecidas e amplamente experimentadas. Entre as
técnicas mais importantes podem ser citados: o0 método do fio quente (BLACKWELL,
1954), o método flash (CAPE; LEHMAN, 1963; PARKER et al., 1961), o método da
fita quente (GUSTAFSSON; KARAWACKI; KHAN, 1979, 1981), o método Transient
Plane Source (TPS) (GUSTAFSSON, 1991; LOG; GUSTAFSSON, 1995) e o método
da placa quente graduada (ASTM INT., 2001; HUANG, 2006). Cada um destes
meétodos é descrito resumidamente a seguir.

Blackwell (1954) propés o método do fio quente como solucdo para a
determinacdo da condutividade e difusividade térmica de materiais isolantes
granulados. O material usado foi a rocha “in situ”, cuja amostra tem um formato
cilindrico com um furo na direcdo longitudinal, onde é inserido um fio que é aquecido
com a aplicacdo de uma corrente. A resposta de temperatura em funcédo do tempo de
um termopar é usada para calcular a condutividade e a capacidade de calor
volumétrica por meio da minimizacao de uma funcao objetivo baseada na comparacéo
das temperaturas tedricas e experimentais. O autor conseguiu demonstrar a
aplicabilidade do método para determinacdo das propriedades termo fisicas de
materiais isolantes.

O meétodo flash consiste em irradiar uma face de um corpo de prova com luz de
alta intensidade em uma das faces e medir a temperatura na oposta. O formato da
curva de aquecimento em fung&o do tempo é suficiente para determinar a difusividade
térmica, a capacidade de calor pela maxima temperatura indicada pelo termopar e a
condutividade pela relacéo das duas propriedades anteriores (PARKER et al., 1961).

Parker et al. (1961) propés o método flash, determinando as propriedades de

alguns materiais metalicos. Cape e Lehman (1963) estudaram a melhoria do método
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através da variacao da espessura da amostra e avaliou que a aplicabilidade da técnica
nao é valida para baixas temperaturas, proximas ao zero absoluto.

Gustafsson, Karawacki e Khan (1979) desenvolveram o método da fita quente
para determinacéo simultanea da condutividade e difusividade térmica para solidos e
liquidos de baixa condutividade térmica, para isto uma fita metalica € usada tanto
como superficie constante de aguecimento quanto como sensor de calor. O método
foi testado com quartzo fundido, glicerina e Araldite em temperatura ambiente e
apresentou boa precisao.

Gustafsson, Karawacki e Khan (1981) apresentam a possibilidade do uso do
método da fita quente para determinar as condutividades nas trés direcfes principais
dos materiais, usando trés fitas e trés diferentes curvas de temperatura em funcao do
tempo. Foi usado quartzo cristalino para determinacdo das propriedades em um
intervalo de temperatura de 230 K a 340 K. Os resultados demonstraram boa
aproximacdo com o comportamento tedrico do material e o autor demonstrou a
possibilidade de aplicacdo do método com corpos de provas de tamanhos reduzidos.

Gustafsson (1991) e Log e Gustafsson (1995) apresentaram um aparato similar
ao meétodo da fita quente, porém nesses casos uma superficie de aquecimento
quadrada ou circular € usada para aquecer uma superficie da amostra. Log e
Gustafsson (1995), em especial, demonstraram um aparato experimental de um
aquecedor resistivo em forma de disco (20 mm) revestido de Kapton e capaz de
determinar a condutividade térmica de materiais com valores no intervalo de
0.02 W m1Kta20 WmiK?,

Diferentemente das fontes citadas acima, que usam métodos transientes de
transferéncia de calor, a American Society For Testing and Materials (ASTM) (2001)
normatizou um metodo em regime permanente para determinacdo da condutividade
térmica de materiais que usa uma amostra mantida aquecida em uma das superficies
e resfriada na superficie oposta. Neste processo, o método da placa graduada usa um
transdutor de calor para determinar o fluxo de calor na amostra, quando este se
estabiliza a condutividade pode ser facilmente determinada.

Huang (2006) determinou a condutividade de tecidos usando o método da placa
graduada. Aqui o autor propds uma bancada resfriada a ar em uma superficie e
aquecida a vapor d’agua na superficie oposta, enquanto a temperatura do aquecedor

€ coletada por um termopar.
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Dowding et al. (1995), usando técnicas inversas, calcularam simultaneamente as
propriedades termo fisicas de materiais compdsitos usando um fluxo de calor e as
curvas de temperatura em funcdo do tempo, conhecidas durante o experimento.
Nesse trabalho, o fluxo de calor e as propriedades termo fisicas foram determinados
separadamente, ja que o trabalho evidencia a dependéncia linear entre as variaveis.

Sawaf (1995) e Yang (1999) propuseram métodos matematicos para
determinacdo de propriedades térmicas dependentes da temperatura, porém nao
realizaram experimentos para aquisicdo da curva temperatura em funcéo do tempo e
sim simularam o0s experimentos e testaram a efichcia do modelo de otimizacao
introduzindo erros randémicos a temperatura exata simulada. Sawaf (1995)
evidenciou que, mesmo assumindo 99% de confianca nas temperaturas medidas, as
propriedades otimizadas ficaram proximas as conhecidas.

Tillman et al. (2008) propuseram uma otimizacdo com duas funcdes objetivos,
sendo uma no dominio da frequéncia, baseada no erro quadrado dos angulos de fase
calculados e medidos e outra no dominio do tempo, baseado no erro quadrado das
temperaturas medidas e calculadas. Apesar de determinar as propriedades termo
fisicas em temperaturas entre 20 °C e 66 °C, neste estudo estas sdo consideradas
constantes em um intervalo experimental de 4,5 K. Nesta andlise o problema foi
modelado tridimensionalmente.

Carollo (2010) propos a aplicacao de dois fluxos de calor no mesmo experimento
para melhorar a otimizacdo simultdnea das propriedades termo fisicas de materiais
metalicos. O primeiro fluxo, mais alto, permite a melhoria experimental para a
otimizacao da condutividade térmica e o segundo fluxo controla a temperatura final da
amostra, possibilitando uma diferenca de temperatura para minimizar o efeito de
dependéncia das propriedades termo fisicas com a temperatura. Este trabalho foi
constantemente melhorado por Carollo, Lima e Silva e Lima e Silva (2012) e Carollo
(2016).

O presente trabalho apresenta uma abordagem similar aos trabalhos de Carollo
(2012; 2010, 2016), porém com adaptacOes ao aparato experimental e abordagem
nao linear das propriedades termo fisicas dependentes da temperatura, apresentados

nas secdes que seguem.



MODELO TEORICO-EXPERIMENTAL 18

3 MODELO TEORICO-EXPERIMENTAL

No presente capitulo sdo apresentados os modelos tedricos para o calculo da
distribuicdo da temperatura das amostras durante o ensaio, o qual sera usado no
processo de otimizacdo para determinacdo das propriedades térmicas de cada
material; a avaliacdo da viabilidade da otimizacao pela analise de sensibilidade; e o
processo seguido pelo software VisualDOC® (Vanderplaats R&D, Inc.®), que utiliza o
algoritmo de otimizacao Broyden-Fletcher-Goldfarb-Shanno (BFGS).

3.1 MODELO TERMICO UNIDIMENSIONAL NAO-LINEAR

Os modelos tedricos para determinacdo das propriedades termo fisicas dos
materiais podem ser refinados considerando a nao linearidade dos parametros
envolvidos na andlise. Neste trabalho tanto a condutividade térmica (1) quanto a

capacidade de calor volumeétrica (pc,) sdo consideradas funces da temperatura -
MT) e pc,(T), conforme as equagdes (3.1) e (3.2), que seguem o modelo de funcéo

logaritmica da temperatura proposto por Marquardt Le e Radebaugh (2000).

7L(T) — 1021:0 kj(logio 7)) (31)

pe, (T) = 10%/=0¢1010810 Y (3.2)

onde k; representam os coeficientes do termo de grau j da equacao de A(T), ¢;
os coeficientes do termo de grau j da equagéo de pc,(T) e J a ordem da funcéo.

A modificacdo proposta neste trabalho representada pelas equacgbes (3.1) e
(3.2), em relacdo ao trabalho de Carollo (2016), permite quantificar os erros
decorrentes da simplificacédo de que as propriedades termo fisicas sdo invariaveis em
um pequeno intervalo de temperatura (~5°C), adotada por aquele autor.

O esquema da montagem das amostras pode ser visto na Figura 3.1. Carollo
(2016) propbs uma montagem simétrica para as amostras (Figura 3.2) para induzir
uma distribuicdo do fluxo de calor do aquecedor resistivo nas duas dire¢des, porém o
alto fluxo de calor requerido pelo ASTM A131 Gr. EH36 impediu o uso desta
configuracéo ja que cada canal da fonte usada ndo é capaz de gerar uma poténcia

dissipada maior que a utilizada para esta analise.
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Figura 3.1 — Montagem com Unico corpo de prova.

Isolante

T_
L A

M, mostra T(x,t)
v N Termopar

Y(t)

Fonte: Autor.
Figura 3.2 — Montagem simétrica.

Isolante

Amostra

L Y Amostra T(x,t)
" Termopar

Y(t)
Fonte: Adaptado de Carollo et. all (2012).

Para comprovar que esta alteragdo néo influenciaria de maneira negativa nos
resultados encontrados, o material de referéncia (AISI A304) também foi testado com
a configuracdo com Unico corpo de provas e a analise dos dados comprova que esta
adaptacdo ndo compromete os resultados, pois o0s valores otimizados das
propriedades apresentam baixos erros se comparados coma os dados da literatura
(Secéo 5.4).

Com o uso do aquecedor disposto em toda a superficie superior da amostra,
como ilustrado na Figura 3.1, os nés dispostos em uma mesma secao transversal
paralela a superficie de aplicacdo do fluxo apresentam, teoricamente, a mesma
temperatura, o que permite a consideracdo de um fluxo de calor unidimensional e, por
isso, 0 problema pode ser modelado com ndés dispostos ao longo da espessura do
corpo de provas.

Para as consideracdes descritas acima pode-se modelar o problema conforme
a Figura 3.3, onde sdo mostrados os nds, representados por pontos, e 0 volume de
controle compreendido entre cada um deles (regides delimitadas pelas linhas

pontilhadas da Figura 3.3).
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Figura 3.3 — Modelo unidimensional proposto.

o(t)
VY Y Yy YN Y Y Y Yy VYN IY XTI NILY

= dx
V//////////////////m;
Fonte: Autor.

A equacéo de difusédo do calor na direcdo x pode ser escrita como

OT (x,t) a aT (x,t)
pep (N 75| =2 (A 752), (3.3)

onde pc,(T) € a capacidade de calor volumétrica, A(T) a condutividade térmica,

T atemperatura, t o tempo e x a posi¢ado, submetidas as condi¢cfes de contorno:

—AT)E2D = (t) (3.4)
oT (L, t
(L5 =0 (3.5)
dx
e as condicdes iniciais:
T(x,0) =T, (3.6)

onde ¢(t) o fluxo instantédneo, T, a temperatura inicial e L a espessura da

amostra.
3.2 DIFERENCAS FINITAS APLICADA A CONDUCAO DE CALOR

A partir das equacdes (3.4) a (3.6) e usando o método das diferencas finitas com
formulacédo implicita, pode-se determinar a temperatura de cada n6 em cada instante
de tempo. Nas equagdes que seguem o indice m se refere ao nd, onde 0 é o né onde
se aplica o fluxo, e p ao instante de tempo.

O modelo com propriedades dependentes da temperatura considera que a
condutividade térmica do material & determinada nas fronteiras do volume de controle
e a capacidade de calor volumétrica no interior do volume do controle, representado

pelo né, por isso conforme mostrado por Minkowycz et. all (2006):
d_T
dx m—1/2.

AN G=ADg] =) (3.7)

Os indices m+ 1/2 e m — 1/2 representam os limites do volume de controle
abaixo e acima do no, respectivamente.

Substituindo a equacéao (3.7) em (3.3):
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ar
pcp(T)E (/1( )E m+1/2 —AT )dx m- 1/2) (3:8)
Resolvendo a equacao (3.8) para o né superior (m = 0):
Ax dT dT
peo M| =N | + 60 (3.9)
m+1/2

Aplicando diferencas finitas e a notacao indicial:

14 p-1 14 p
pep BT Tan=Th (3.10)
P 2 At m+1/2 Ax m
Isolando a temperatura do n6 analisado no tempo atual:
p p
TP — <TP—1 +MT L+ 24t PP )/( + 2%) (3.11)
m m + m .
pcpgleZ m pcpP Ax pcpan

De forma semelhante foram calculados para os nés internos (0 < m < nnos) e

para o né da superficie (m = nnos), apresentados nas equacdes (3.12) e (3.13),

respectivamente.
-1 AM’fn+1 2 At )‘m—l 2 At)‘fnﬂ 2 Amfnﬂ 2

= (1 b T + oA T )/(1+ ey 2 22) e (3.12)
P _ p—1 2A ZAMm 1/2 mP )/( fn 1/2)

Tm N (Tm PCpp Ax ¢m pCp p sz T 1 + 2 p(;pp Ax2 )’ (313)

onde:

)lfni1/2 = A(TTZ:H-I/Z) (3.14)
peph, = HTm) (3.15)

h+Th
Tharys = (3.16)

As propriedades em funcdo da temperatura (equacbes (3.14) e (3.15)) e a
solugcéo para o modelo (equacdes (3.11), (3.12) e (3.13)) foram implementadas em
um algoritmo usando o método de Gauss-Seidel para resolucdo do sistema.

O método de Gauss-Seidel consiste em um processo iterativo em que os termos
de temperatura da vizinhanga no instante de tempo atual sdo substituidos pela
temperatura calculada na iteracao anterior. Para este método foi determinada uma
tolerancia (tol) entre a temperatura calculada (T,) e a temperatura da iteragéo anterior
(Tora)-

O algoritmo, intitulado Transferéncia de Calor Unidimensional N&o-linear
(TC1DNL), escrito em linguagem C, respeita o fluxograma da Figura A.1 (APENDICE
A).
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3.3 ANALISE DE SENSIBILIDADE

A andlise de sensibilidade é de suma importancia para a estimativa de
parametros. Desta forma é possivel prevenir a dependéncia linear entra as variaveis
estudadas, minimizando os erros durante a otimizacdo e garantindo que a
convergéncia de cada variavel evolua para o valor real da mesma (BAKALIS;
KNOERZER; FRYER, 2015).

Os parametros usados na analise de sensibilidade sdo a matriz de sensibilidades
(equacdao (3.17)) e o coeficiente de sensibilidade escalonado (SSC) (equacéao (3.18)).
As expressoOes que representam estas grandezas sao dadas por:

®) ®)
(e 67
x® = :

“ : (3.17)
an,\ (@) an\ @)
\@)” . (@)
an. ®) . . S,
onde ( l/apl) € o coeficiente de sensibilidade escalonado do i-ésimo

parametro relacionado ao I-ésimo sinal de resposta no p-ésimo instante de tempo e

X', =P, % (3.18)

onde X'; € o vetor de coeficientes de sensibilidade escalonado para o i-ésimo
parametro.

Para o presente trabalho, o sinal de resposta (1) é a temperatura calculada (T)
e 0s parametros (P;) séo a condutividade (1) e a capacidade de calor volumétrica (pc,).

Beck e Arnold (1977) e Bakalis et. all (2015) demonstraram que a estimativa de
parametros depende do inverso de XTX, por isso o |XTX| # 0 e que, quanto mais
proximo a zero este determinante, mais sera dificil o processo de otimizacdo. Além
deste fato, a proximidade do determinante de zero indica a proporcionalidade das
colunas da matriz, que é a condicdo de dependéncia linear entre os parametros.

Beck e Arnold (1977) recomendam para um estudo com unico sinal de resposta,
aplicavel ao presente trabalho, a analise da forma do grafico do SSC. De acordo com
Beck e Arnold (1977) e Bakalis et. all (2015), um formato idéntico ou similar indica
dependéncia linear entre os parametros. Além disso, pequenos valores de SSC (~5%

da escala total do grafico) indicam um parametro com maior dificuldade de
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determinacdo enquanto que valores maiores de SSC indicam parametros com maior
facilidade de determinacéo.

Ainda para avaliar a boa qualidade do procedimento experimental, Dowding et.
all (1995) indicam que a soma das sensibilidades escalonadas devem ser iguais ao

negativo do gradiente de temperatura experimental (equacéo(3.19)).
i=N,

z X 4P -Y) =0 (3.19)
i=1

Com base neste estudo, a Figura A.2 (APENDICE A) mostra o fluxograma do

algoritmo usado para avaliar a condicdo do experimento realizado.
3.4 PROCESSO DE OTIMIZACAO (VisualDOC®)

A funcdo objetivo (equacao (3.20)) a ser minimizada relaciona a temperatura
calcula (T), conforme a Secéo 3.2, com a temperatura medida durante o experimento
(Y), secao 4.3.

Pmax

S(4 pe,) = Z (P — TP)? (3.20)

p=0

O processo de otimizacédo foi realizado usando o programa VisualDOC® do
Vanderplaats Research & Development Inc.® (VR&D), o qual permite otimizar
qualquer problema por meio de uma ferramenta simples e com uma interface
amigavel.

O VisualDOC® permite a escolha de alguns métodos de otimizacdo
(VANDERPLAATS RESEARCH & DEVELOPMENT INC., 2017). Para este trabalho o
método escolhido foi o Broyden-Fletcher-Goldfarb-Shanno (BFGS).

O BFGS é chamado de método quase-Newton uma vez que usa uma
aproximacéo da inversa da matriz Hessiana (H) ao invés de sua inversa real (G.
LUENBERGER; YE, 2008). Um ponto importante a se observar € que os métodos
guase-Newton podem ser mais eficientes se comparados com os de Newton em
alguns casos, principalmente aqueles onde a segunda derivada ndo é simples de ser
calculada (NOCEDAL; J. WRIGHT, 1999).

A direcéo de busca do BFGS é calculada conforme a equacéo que segue:

APY = —HVS(P171), (3.21)
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onde a primeira direcdo de busca (q = 0) é a direcdo de maxima descida, ou
seja, a matriz H assume o valor da matriz identidade (I) (VANDERPLAATS
RESEARCH & DEVELOPMENT INC., 2017).

As proximas iteracbes assumem a direcdo de busca da matriz H atualizada

conforme a equacéo (3.22).

H9*1 = H9 4 DA, (3.22)
onde:

D% = (Z5) pp” — = [HIyp” + p(HIY)T], (3.23)
o=pTy (3.24)
T=yTHly (3.25)
Os vetores p e y sdo dados por:

p = pi— pa-1 (3.26)
y = VS(P9) —VS(P11) (3.27)

De acordo com Vanderplaats Research & Development Inc. (2017), apesar de o
BFGS ser considerado, teoricamente, melhor e similar em eficiéncia e confiabilidade
se comparado com o método Fletcher-Reeves, ele exige uma grande quantidade de
memoria computacional para armazenar a matriz H, mesmo que esta seja reduzida
para a diagonal superior, uma vez que é simétrica.

Através da funcéo de compatibilidade do software VisualDOC® com programas
em linguagem C, é possivel usar o algoritmo TC1DNL para calcular a distribuicdo de
temperatura da amostra e, através dos dados de temperatura experimental, a funcéo
objetivo. O VisualDOC®, por sua vez, procede os calculos de otimizacdo por meio do
BFGS.

O procedimento € repetido até a funcao objetivo assumir o valor zero ou algum
critério de parada ser atendido. O fluxograma da Figura A.3 (APENDICE A) resume o
processo descrito de otimizagéao.

Os parametros usados como critério de parada no software VisualDOC para a

otimizacao sao descritos na Tabela 3.1.
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Tabela 3.1 — Critérios de parada do software VisualDOC®.

Critério de parada Valor

Convergéncia relativa da funcdo objetivo (DELOBJ) 1.0E-6

Convergéncia absoluta da funcao objetivo (DABOBJ) 1.0E-6
Numero maximo de iteracdes (ITMAX) 100

Numero de iteracBes para convergéncia da DELOBJ (ITRMOP) 20
Fonte: Autor.
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4 ANALISE EXPERIMENTAL

No presente capitulo serd apresentado o sistema experimental utilizado neste
trabalho. O dispositivo foi desenvolvido a partir de uma adaptacdo da bancada
desenvolvida por Carollo et. all (2012) para determinagéo das propriedades térmicas
de materiais metalicos, bem como o procedimento experimental utilizado para cada
material estudado.

Por fim, & provado que a bancada experimental respeita a condicdo

unidimensional de transferéncia de calor, requerido pelo modelo proposto.

4.1 APARATO EXPERIMENTAL

No aparato original de Carollo et. all (2012) o aquecedor resistivo é conectado a
uma fonte de corrente continua e dois multimetros sédo posicionados para controle da
corrente e tensdo impostas no circuito. O termopar € conectado a um sistema de
aquisicdo de dados que promove a medicdo de temperatura no intervalo

preestabelecido (Figura 4.1).

Figura 4.1 — Bancada experimental de referéncia.

Forno + corpo de provas Voltimetro
Catufe Marconi.
p— I = / Fonte de corrente .
’ = Amperimetro
A N (e | G
. s ‘ ‘

MRS ; icins
. = Sistema de aquisicdo| |(m . ]
Micro computador

| |
Fonte: Adaptado de Carollo et. al. (2012).

O modelo aqui proposto foi adotado com as seguintes modificacbes em relacao
ao aparato original: a fonte de corrente continua foi conectada ao mesmo sistema de
aquisicao de dados do termopar para registrar o instante exato em que o fluxo foi
aplicado ao aquecedor e assim determinar o inicio do ensaio e o instante de mudanca
do fluxo de calor através do monitoramento do valor da tens&o durante o experimento
(Figura 4.2). A determinacgao do instante exato em que a fonte foi ligada permite uma

maior confiabilidade nos dados otimizados, pois verificou-se que principalmente a
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condutividade térmica é consideravelmente afetada por erros minimos na delimitacéo

do inicio do experimento.

Figura 4.2 — Bancada experimental adaptada.
Micro computador

Sistema de aquisigdo Lynx® ADS2000

Montagem experimental

t Amostra T(x,t)

o Termopar
Isolamento Y(t)

Fonte: Autor.

Dois materiais foram usados nos experimentos, um de ago inox AlSI 304 (Figura
4.3b), dimensdes 50x50x10,5 mms3, e outro de aco carbono ASTM A131Gr. EH36
(Figura 4.3a), dimensfes 50x50x10,5 mms3. O ASTM A131Gr. EH36 é o material do
qual ha o interesse em determinar as propriedades termo fisicas enquanto que o aco
inox AISI 304 foi escolhido para validar o procedimento adotado, uma vez que tais
propriedades sdo conhecidas para este material. As dimens@es foram escolhidas com
base no aquecedor disponivel e de forma a melhorar a condicdo de fluxo de calor

unidimensional.

Figura 4.3 — Corpos de provas do a¢o naval ASTM A131Gr. EH36 (a) e do aco inox AlSI
A304 (b).

() (b)

Fonte: Autor.
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A fonte Tenma 72-6695 foi regulada de forma que cada saida fornecesse a
corrente necessaria para se atingir o fluxo desejado e um relé temporizador conectado
a fonte promove, automaticamente, a troca entre as saidas e, assim, a mudanca dos
fluxos quando necessario.

O conjunto, mostrado na Figura 3.1, foi isolado com poliuretano expandido (PU)
de 50mm de espessura com o intuito de minimizar as perdas de calor por convecc¢ao
para o meio (Figura 4.4). A aquisicéo da temperatura foi realizada por termopares tipo
T (cobre/constantan) soldados por descarga capacitiva no centro da superficie oposta
aguela de aplicacao do fluxo de calor. Esta forma de fixacdo diminui a inércia térmica
entre a amostra e o termopar, o que melhora a resposta do sensor a alteracdo de
temperatura. A escolha do tipo de termopar se justifica pela necessidade de

determinacao das propriedades a temperaturas baixas temperaturas.

Figura 4.4 — Amostra isolada com PU somente com a face de aquecimento exposta.

f":F B S
. I " I

Fonte: Autor.

Uma camara criogénica foi desenvolvida com um Controle PID (Proporcional
Integral Derivativo) a fim de manter o ambiente externo em equilibrio térmico com a
montagem final (isolamento de PU e corpo de provas). A manutencéo da temperatura
é importante pois a montagem final, mesmo isolada, troca uma grande quantidade de
calor com o ambiente externo se entre eles existir uma diferenga significativa de
temperatura, no presente trabalho a diferenca de temperatura chegaria a 177 K. Este
equipamento sera melhor explicado na secéo 4.2.

O sistema de aquisicdo Lynx® ADS2000 permite a conexao de varios tipos de

sensores, 0s quais podem apresentar sinais diferenciados, que serdo interpretados e
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apresentados ao usuario na grandeza desejada. Os termopares e a saida da fonte de
alimentacédo foram conectados neste aparelho para determinar as temperaturas da

amostra e os valores de tensao aplicadas no aquecedor a cada instante de tempo.
4.2 CAMARA CRIOGENICA

Conforme o modelo matemético mostrado na sec¢éo 3.1, o experimento ocorre
com a troca de calor entre um corpo de provas do material que se quer analisar e um
aguecedor resistivo que emite um fluxo de calor conhecido em uma das superficies
do mesmo, portanto qualquer troca de calor que nado esteja prevista no modelo
matematico gera incertezas na determinacdo das propriedades e devem ser
minimizadas.

Pensando nisso, a camara criogénica foi desenvolvida especificamente para
realizacdo dos experimentos em que os corpos de provas fossem refrigerados, este
procedimento diminui a diferenca de temperatura entre o interior da camara e a
montagem final, 0 que minimiza o calor trocando entre eles.

O equipamento foi construido com duas caixas de poliestireno com 0 espago
entre elas preenchidas por poliuretano expandido para aumentar a espessura da
parede e minimizar a troca de calor do interior da cdmara com o ambiente externo
(Figura 4.5).

Figura 4.5 — Estrutura da parede da camara criogénica.

> T N et ey NSV Ln by
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......

Fonte: Autor.
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Para controlar a temperatura no interior da camara foi desenvolvido em sistema
em Arduino usando um termopar tipo T, conectado por meio do modulo Nanoshield
Termopar (Figura 4.6), para 0 mapeamento em tempo real da temperatura, e um
ventilador, controlado pelo Arduino através do circuito controlador de velocidade de
modulacdo por largura de pulso (MLP), mais conhecido pela sigla em inglés PWM
(Pulse-Width Modulation) (Figura 4.7). O ventilador € acionado no momento em que a
temperatura medida pelo termopar registra valores acima daquela estabelecida para
0 ensaio e desligado quando a temperatura atinge o valor requerido.

Figura 4.6 — Médulo Nanoshield Termopar.

Fonte: https://www.circuitar.com.br.

Figura 4.7 — Circuito PWM usado para controle de velocidade do ventilador.
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Fon—te: Autor.

Nos primeiros protétipos foi usado um cooler de computador diretamente no
interior da camara (Figura 4.8), porém as baixas temperaturas praticadas durante o
experimento causavam o travamento do sistema apos certo tempo de uso. A solucéo
encontrada foi a montagem com um motor externo a camara, acoplado a uma hélice

através de um eixo apoiado sobre mancais (Figura 4.9). O motor, quando montado
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externo a camara, passou de uma operagcdo severa, para uma operacdo a

temperatura ambiente.

Fonte: Autor.

Figura 4.9 — Mecanismo para montagem do motor no exterior da camara criogénica.
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Fonte: Autor.

A Figura 4.10 mostra o protétipo final da camara com todos os seus

componentes.
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Figura 4.10 — Protétipo final da camara criogénica com cada um dos componentes.
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Fonte: Autor.

Para atingir a temperatura necessaria foram usados como carga o0 gelo seco
(temperatura de sublimacé&o por volta de 195,15K), para os experimentos a 233,15K
e 213,15K, e nitrogénio liquido (temperatura de ebulicdo é de 77,15K), para os
experimentos a 173,15K e 123,15K. Quando ligado, o ventilador forca a
transformacao da carga em gas ao mesmo tempo que provoca a homogeneizac¢ao do
ambiente interno da camara, este efeito além de regular a temperatura no nivel
desejado, controla a umidade interna da camara, pois a constante transformacéo da
carga, seja ela nitrogénio liquido ou gelo seco, produz gas inerte que substitui a
umidade e o ar no interior da camara.

Além das baixas temperaturas alvo, fez-se necessario o controle da mesma
durante o de equilibrio térmico antes do ensaio e durante o proprio procedimento
experimental, para isto foi desenvolvido um cédigo em linguagem Arduino, usando o
Controle Proporcional, Integrativo e Derivativo (PID).

O controle proporcional pode ser usado sem a adicdo das variaveis integrativa e
derivativa, porém esta solucado se torna menos efetiva. Uma grande mudanca na
variavel de entrada, a temperatura interna da camara neste caso, pode causar um
pico no sinal de saida (velocidade do ventilador), o que diminuiria a precisdo de
controle do equipamento. Este comportamento € chamado de overshoot e esta
demonstrado na Figura 4.11.
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Figura 4.11 — Exemplo de controle proporcional e suas problematicas.
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Fonte: Autor.

O controle derivativo consegue diminuir a ocorréncia do overshoot, ja que apos
sua implementacéo o controlador consegue detectar mudangas bruscas do sinal de
entrada, quanto maior a taxa de mudanca do desvio, maior a resposta do sinal de
saida a esta variacdo. A adicdo do controle derivativo apesar de minimizar a
ocorréncia de overshoot introduz um erro chamado offset onde o valor do controle
derivativo anula o controle proporcional e o sinal de entrada apresenta um desvio

permanente em relacdo ao valor alvo (Figura 4.12).

Figura 4.12 — Exemplo de controle proporcional e derivativo e suas problematicas.
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Fonte: Autor.



ANALISE EXPERIMENTAL 34

A parte integral do controle PID adiciona a parcela capaz de anular o erro de
offset (Figura 4.13).

Figura 4.13 — Exemplo de controle proporcional, derivativo e integrativo.
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Fonte: Autor.

Apesar de muito efetivo, o controle PID deve ser bem calibrado baseando-se nas
variaveis do processo, pois qualquer constante mal dimensionada pode gerar
instabilidades no sinal.

Neste caso em especifico a calibragdo do sistema PID gerou um sinal de
temperatura com precisao de +0,585 K conforme demonstrado na Figura 4.14.

Figura 4.14 — Sinal de temperatura instantanea do termopar no interior da camara.
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Fonte: Autor.
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4.3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Segundo Carollo (2016) a aplicacdo de dois fluxos de calor é necesséria pelo
comportamento das variaveis a serem determinadas. A condutividade térmica
apresenta uma sensibilidade proporcional a intensidade do fluxo de calor aplicado, ja
a sensibilidade da capacidade de calor volumétrica é proporcional a diferenca da
temperatura atual do n6 e da sua temperatura inicial.

O fluxo de calor imposto na superficie € calculado através da equacao abaixo:

o =R/, (4.)

Onde R ¢é a resisténcia do aquecedor, i a corrente imposta no aquecedor e 4 a
area do aquecedor.

A resisténcia do aquecedor foi obtida por medicdo direta através de um
multimetro. No decorrer do trabalho observou-se a necessidade de determinar a
resisténcia do aquecedor para cada intervalo de temperatura analisado.

Os dados de resisténcia elétrica para cada temperatura experimental estéo

dispostos na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Valores medidos de resisténcia elétrica para cada temperatura experimental.
Temperatura  Resisténcia elétrica

(K) Q)

298,15 22,4
233,15 22,4
213,15 21,2
173,15 19,7
123,15 19,6

Fonte: Autor.

Observando o fato de que as sensibilidades das variaveis devem ser
suficientemente grandes para uma boa otimizacdo, respeitando o limite de
proporcionalidade entre elas, foram feitas analises experimentais para cada material

estudado.
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4.3.1 Aco inox AISI 304

Para o ensaio do aco inox AlSI A304 o procedimento foi similar aquele realizado
por Carollo (2016).

Nos 20 segundos iniciais foi aplicado uma corrente de 0,524 A. ApOs esse
periodo o rele temporizador modifica a corrente para 0,268 A, o qual permanece até
o instante 140 s de ensaio, quando a fonte é desligada. O ensaio prossegue sem
aplicacdo de fluxo de calor até completar 150 s de tempo de teste. Este periodo sem
fluxo permite a avaliacdo do equilibrio térmico do corpo de prova.

A Tabela 4.2 relaciona os fluxos calculados para cada procedimento

experimental, obedecendo a equacéo (4.1) e as resisténcias da Tabela 4.1.

Tabela 4.2 — Fluxo calculado para cada temperatura experimental do aco inox AISI A304.

Temperatura inicial Fluxo intervalo Fluxo intervalo
do experimento (K) 0sa20s(Wm?3) 20sal40s (W m?)
298,15 2460 644
233,15 2460 644
213,15 2328 609
173,15 2164 566
123,15 2160 565

Fonte: Autor.

4.3.2 Acgo carbono ASTM A131 Gr. EH36

Para o ensaio do aco carbono ASTM A131Gr. EH36 o tempo total de ensaio foi
de 80 s. Nos 10 segundos iniciais foi aplicada uma corrente de 0,744 A. ApoOs esse
periodo de tempo o rele temporizador modifica a corrente para 0,332 A, o qual
permanece até o instante 70 s de ensaio, quando a fonte é desligada. O experimento
segue sem fluxo até completar 80 segundos de teste.

O tempo reduzido de incidéncia de fluxo de calor para o ASTM A131 Gr. EH36
se deve pela baixa capacidade de calor volumétrica quando comparado aos agos inox,
por exemplo o AISI 304. A aplicacao de fluxo por um tempo prolongado implica em
um aquecimento acima dos 5 K de variacdo de temperatura, o que inviabiliza a

consideracao das propriedades constantes durante o experimento.
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A intensidade alta de corrente se faz necessario para compensar a sensibilidade
de determinacéo da condutividade, que se mostrou maior quanto maior fosse o fluxo
de calor aplicado no corpo de provas. Como o a¢co carbono ASTM A131 Gr. EH36
apresenta um valor de condutividade consideravelmente maior que o AlSI 304, o fluxo
imposto também deve ser maior.

Devido a inexisténcia de metodologias anteriores para o ASTM A131 Gr. EH36,
o0 teste foi repetido algumas vezes com intensidades e tempo de aplicagao de fluxos
diferentes, até chegar a valores de sensibilidade que indicassem uma boa otimizacéo

dos parametros.

Os fluxos calculados para cada experimento estao indicados na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 — Fluxo calculado para cada temperatura experimental do aco carbono ASTM
A131 Gr. EH36.

Temperatura inicial Fluxo intervalo Fluxo intervalo
do experimento (K) 0sa20s(Wm? 20sal40s(Wm?
298,15 4960 988
233,15 4960 988
213,15 4694 935
173,15 4362 869
123,15 4318 860

Fonte: Autor.

4.4 CONDICAO UNIDIMENSIONAL DO APARATO EXPERIMENTAL

Para validacdo da condicdo de conducgéao unidimensional foram soldados dois
termopares a amostra na face oposta a de aplicacao do fluxo de calor, um central e

um préximo lateral do corpo de provas, conforme Figura 4.15.

Figura 4.15 — Disposicdo dos termopares na amostra em (a) vista frontal e (b) vista superior
da face oposta a de aplicacdo do fluxo de calor.
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Fonte: Autor.
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Durante o experimento foram monitoradas as temperaturas no dois pontos

considerados (Figura 4.16) e a comparacdo dos mesmos esta exposta na Figura 4.17.

Figura 4.16 — Perfil de temperatura dos dois termopares e o fluxo aplicado durante o
experimento.
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Fonte: Autor.

Figura 4.17 — Diferenca entre as temperaturas medidas pelos termopares.

Diferenca

0,04

0,02

0,00

-0,02

-0,04

-0,06

Diferenca de temperatura (K)

0,08
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Tempo (s)

Fonte: Autor.

Os dados apresentados mostram que a maior diferenga entre as temperaturas
medidas foi da ordem de 0,06 K, menor que o erro de medicdo do sensor usado
(0,1 K), o que evidencia a auséncia de gradiente de temperatura em uma mesma
secao transversal, indicando uma boa qualidade dos experimentos e reforcando que
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o calor s6 se propaga em uma direcdo. Este procedimento foi adotado para os dois
materiais analisados e ambos apresentaram o0 mesmo comportamento.

Além disso, notou-se que uma condi¢cdo importante para que o experimento
ocorra sem difusdo de calor em outras dire¢Ges, além da direcdo da espessura da
amostra, foi a necessidade de esperar o tempo necessario para a amostra atingir o
equilibrio térmico. Ou seja, deve-se esperar até que a diferenca de temperatura lida
pelos dois termopares seja menor que seu erro, ja que a presenca de um gradiente

eleva o erro a um valor maior que o préprio erro do sensor (Figura 4.18).

Figura 4.18 — Experimento realizado com gradiente de temperatura na amostra.
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Fonte: Autor.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados dos experimentos desenvolvidos.
Primeiramente, na Sec¢éo 5.1, € feito um estudo da eficiéncia do algoritmo TC1DNL.

Na secdo 5.3 é apresentado a avaliagdo da melhor configuragcdo experimental
para o ago carbono ASTM A131 Gr. EH36.

A secdao 5.2, foi avaliado qual a divergéncia entre os resultados de otimizag&o ao
se utilizar uma funcéo de 1 e pc, de acordo com as equacgdes (3.1) e (3.2) com ] = 2
se comparado com um valor constante para estes parametros.

Por fim, na secao 5.4 sdo apresentados os valores experimentais do aco inox
AISI 304, usado para a validacdo do método proposto, ja que os valores de
propriedade térmica deste material para uma ampla faixa de temperatura séo
conhecidos, e na se¢do 5.5 os valores das propriedades térmicas experimentais para
0 a¢o carbono ASTM A131 Gr. EH36.

5.1 VALIDACAO DO ALGORITMO

Para avaliar a eficiéncia do algoritmo apresentado na Secédo 3.2 no célculo da
temperatura em cada né da geometria, foi proposto um exemplo com uma condicéo

de fluxo de calor imposta na superficie superior da amostra conforme Figura 5.1.

Figura 5.1 — Comparacéo entre a temperatura calculada pelo algoritmo e o SIMULIA
Abaqus®, onde ¢(t) é o fluxo e seu valor é apresentado na Figura 5.2.
h(t)
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Fonte: Autor.

A analise unidimensional do algoritmo foi comparada com os resultados da
analise tridimensional com as mesmas condi¢bes de contorno feitas no SIMULIA
Abaqus® (Figura 5.2).

A curva de temperatura calculada foi plotada somente para o né da superficie
oposta aquela onde se aplicou o fluxo de calor. Os dados da temperatura para o
SIMULIA Abaqus® foram plotados como pontos a cada 200 segundos para que ficasse
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visivel o ajuste das curvas. Os resultados, mostrados na Figura 5.2, apresentaram um

erro relativo de 0% para todos os instantes de tempo e para todos os nés analisados.

Figura 5.2 — Comparacéo entre a temperatura calculada pelo algoritmo e o SIMULIA
Abaqus®.
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Fonte: Autor.

5.2 AVALIACAO DA CONSIDERACAO DE 1 E pc, DEPENDENTES DA
TEMPERATURA

A fim de mensurar o0 erro ao se assumir um valor constante das propriedades
termo fisicas, realizou-se um experimento com o aco inox AISI 304, material de
referéncia, e, de posse da curva de aquecimento, determinou-se a diferenca entre o
resultado encontrado para a propriedade dependente da temperatura conforme
equacdes (3.1) e (3.2) com J =2 e o resultado encontrado para a propriedade
constante na faixa de temperatura, conforme modelos representados pelas equagdes
(3.1) e (3.2).

Os resultados para cada propriedade estdo apresentados nas figuras que

seguem.
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Figura 5.3 — Comparacéo das otimizacdes para A constante e dependente da temperatura.
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Fonte: Autor.

Figura 5.4 - Comparacao das otimizagdes para pc, constante e dependente da temperatura.
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Fonte: Autor.

Para determinacéo do erro entre os dois resultados foi utilizado o valor médio de
cada uma das curvas de propriedades em funcédo da temperatura, sumarizados na

tabela que segue.

Tabela 5.1 — Comparacao entre as propriedades otimizadas como funcdo da temperatura e
constante no intervalo do experimento.

Media da Propriedade
Propriedade  curvaem P Erro
x constante
funcdo de T
A 14,56 14,48 0,53%
pcy 3,820E+06 3,819E+06 0,03%

Fonte: Autor.
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O procedimento citado acima foi realizado para os dois materiais usados, tanto
o material de referéncia quanto para o material de interesse, para todas as
temperaturas, apresentando resultados similares.

Fica evidente que a escolha de Carollo (2016) em considerar as propriedades
termo fisicas constantes na faixa de temperatura do experimento se justifica também
para os materiais estudados, ja que 0 erro maximo entre os parametros otimizados
ndo passa de 0,53%. Este comportamento j& era esperado como evidenciado por
Tillman et all. (2008), porém sem uma comprovagdo com a modelagem das duas

situacoes.

5.3 AVALIACAO DA CONFIGURACAO EXPERIMENTAL (ASTM A131 GR. EH36)

Para o aco carbono ASTM A131 GR. EH36 foi necesséaria a verificacdo da
viabilidade do experimento através de algumas tentativas, das quais duas estédo
apresentadas nesta sec¢ao.

A melhor configuragdo experimental foi determinada através da comparagéo da
analise de sensibilidade, apresentada na Secao 3.3, para cada otimizacgao realizada.

Os valores das propriedades otimizadas foram listados na Tabela 5.2.

Tabela 5.2 — Resumo das propriedades otimizadas para avaliagdo da melhor configuracéo
experimental do aco carbono ASTM A131 Gr. EH36.

Propriedade  Configuracéo 1 Configuracéao 2
A 51,740 51,270
pPCy 3,818E+06 3,807E+06

Fonte: Autor.

Na Configuracéo 1 (Figura 5.5) foi aplicado o fluxo de 2361 W/m? nos primeiros
20 segundos, logo apés o fluxo foi modificado para 883 W/m? e mantido até os 70
segundos de ensaio, quando a fonte foi desligada. O ensaio seguiu sem fluxo até
completar os 80 s de ensaio. Estes valores foram 0os mesmos impostos no material de
referéncia, porém com o tempo de aplicacdo do segundo fluxo reduzida para nédo

comprometer a maxima diferenca de temperatura de 5K.
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Figura 5.5 — Temperatura experimental (Y) e calculada (T) relacionados ao fluxo imposto na
configuracao 1.
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Fonte: Autor.

Na Figura 5.6, o residuo relativo entre as temperaturas medida e calculada (T —
Y) flutuam entre os valores de £0,03K, o que indica um erro pequeno se comparado
com o erro do termopar (+0,1K). Seguindo a mesma linha, a Figura 5.7 apresenta um
valor do residuo residuo proposto por Dowding et. all (1995) com um valor menor que
o erro do termopar, variando também entre +0,03K.

Figura 5.6 — Residuo entre a temperatura calculada (T) e a temperatura medida (Y) para a
configuragao 1.
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Fonte: Autor.
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Figura 5.7 — Valor do parametro X; + X; + Y (t) — Y, para a configuracédo 1.
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Fonte: Autor.

A analise da Figura 5.8, porem, demonstra que o valor da sensibilidade
escalonada para o 1 (X;) apresenta um valor maximo de 3,5% se comparado com o
maior valor de sensibilidade escalonada para o pc, (X,), nimero menor que o

recomendado, o que poderia gerar erros na determinacdo da condutividade térmica,
ja que esta possui uma sensibilidade escalonada muito maior que a capacidade de

calor volumétrica.

Figura 5.8 — Percentual da sensibilidade escalonada de 2 (X;) em relacéo ao maior valor dos
SSC para a configuragéo 1.
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Fonte: Autor.

Visando aumentar a sensibilidade escalonada para o A, o fluxo no primeiro

intervalo de aquecimento foi aumentado, porem a sua incidéncia teve de ser reduzida



RESULTADOS E DISCUSSOES 46

para manter o intervalo de aquecimento dentro dos 5K. O fluxo para o segundo
intervalo também foi ajustado de modo a conseguir um maior aguecimento da
amostra, melhorando os resultados de sensibilidade tanto do A quanto do pc,.

Para a Configuracdo 2 (Figura 5.9) foi aplicado o fluxo de 4960 W/m? nos
primeiros 10 segundos, logo ap6s o fluxo foi modificado para 988 W/m? e mantido até
0s 70 segundos de ensaio, quando a fonte foi desligada. O ensaio seguiu sem fluxo

até completar os 80 s de ensaio.

Figura 5.9 — Temperatura experimental (Y) e calculada (T) relacionados ao fluxo imposto na
configuracao 2.
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Fonte: Autor.

Tanto o residuo entre as temperaturas calculada (T) e experimental (Y), Figura
5.10, e o residuo de Dowding, Figura 5.11, mostram valores baixos, no intervalo de -
0,03K a 0,04K e de -0,04K a 0,03K. Esta comparacdo ndo demonstra uma diferenca

consideravel entre os dois experimentos.
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Figura 5.10 — Residuo entre a temperatura calculada (T) e a temperatura medida (Y) para a
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Fonte: Autor.

5.11 — Valor do parametro X; + X; + Y (¢t) — Y, para a configuracao 2.
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Fonte: Autor.

Em contrapartida aos dois parametros acima analisados, € possivel que o

aumento do fluxo de calor imposto no primeiro intervalo de aguecimento elevou o

percentual da sensibilidade escalonada de 1 a um valor maior que 5% (Figura 5.12),

0 que indica uma maior viabilidade da configuracdo 2 como forma de determinar as
propriedades termo fisicas do agco ASTM A131 Gr. EH36.
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Figura 5.12 — Percentual da sensibilidade escalonada de 1 (X;) em relacio ao maior valor
dos SSC para a configuracao 2.
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Fonte: Autor.

Conforme demonstrado por Beck e Arnold (1977) e Bakalis et. all (2015) e
apresentado na secdo 3.3, quanto mais préximo a zero o determinante da matriz X7 X
mais dificil sera o processo de otimizacdo para estimar as propriedades desejadas.
Para o problema estudado, a andlise do valor do determinante |X7X| (Figura 5.13 e
Figura 5.14) ao longo do tempo, demonstra que os 70 segundos iniciais dos
experimento sdo adequados para a determinacdo simultdnea das propriedades
térmicas, em especial os primeiros 20 segundos para a configuracdo 1 e os 10
segundos iniciais para a configuracdo 2, e que o periodo sem fluxo pode ser
desprezado.

Figura 5.13 — Valor do determinante | X7 X| para a configuracéo 1.
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Fonte: Autor.



RESULTADOS E DISCUSSOES 49

Figura 5.14 — Valor do determinante | X7 X| para a configuracéo 2.
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Fonte: Autor.

Mesmo com a andlise de sensibilidade demonstrando que a configuracéo 2 se
comporta melhor que a configuracdo 1, no que diz respeito a otimizacao simultanea
de 1 e pc,, pode-se perceber que os valores otimizados sao similares para ambos os
experimentos (Tabela 5.2).

A escolha da configuragdo 2 em detrimento da configuragdo 1 foi baseada no
valor do determinante |X7X| (Figura 5.13 e Figura 5.14), que mostra um valor da
ordem de dez vezes maior para a segunda configuracdo, e no valor proporcional do
parametro X; (Figura 5.8 e Figura 5.12), para a segunda configuracao experimental o
valor € sempre menor que 5% para a sensibilidade escalonada de 1 o que revela uma

maior dificuldade de otimizac&o deste parametro.
5.4 ACO INOX AISI A304

O aco inox AISI A304 foi escolhido para validar a metodologia experimental. De
posse dos valores das propriedades otimizadas para cada experimento,
demonstrados em detalhes no APENDICE C, foi realizado uma analise estatistica e
determinada a média e o desvio padrdo das amostras.

O nivel de incerteza da média foi calculado pela formula do erro padrdao com um

intervalo de confianca de 95% (equacéo (5.1)).

DP
EP = (5.1)
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A Figura 5.15 mostra as temperaturas experimental e calculada em x = L, bem

como o fluxo de calor imposto na superficie em x = 0.

Figura 5.15 — Temperatura experimental (Y) e calculada (T) para o aco inox AlSI A304.
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Fonte: Autor.

Para melhor determinacdo das propriedades térmicas o estudo de sensibilidade,
descrito na secao 3.3, foi realizado para cada experimento. Os resultados de
sensibilidade aqui apresentados se referem ao experimento com temperatura inicial
de 298,15K, porém os resultados foram similares para as outras temperaturas
testadas.

Na Figura 5.16 mostra que ndo existe nenhuma dependéncia linear entre os
parametros, ja que o formato das curvas de sensibilidade escalonada das variaveis
tem comportamento diferente ao decorrer do procedimento experimental.

Além disso, nota-se que a sensibilidade escalonada de pc, € cerca de dez vezes
maior que a de A, porém a Figura 5.17 demonstra que esta relacao € superior a 5%,
0 que indica uma otimizagao viavel para as duas variaveis.

A Figura 5.18, por sua vez, demonstra que existe uma boa relacdo entre os
dados medidos e calculados, ja que o residuo proposto por Dowding et. all (1995)

apresenta um valor abaixo do valor do erro do termopar durante todo o experimento.
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Figura 5.16 — SSC de 1 (X;) e de pc, (X3) para 0 ago inox AlSI A304.
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Fonte: Autor.

Figura 5.17 — Proporcionalidade do SSC de 1 (%X;) para 0 ago inox AISI A304.
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Fonte: Autor.

Figura 5.18 — Residuo X; — X; + Y — Y, para o aco inox AISI A304.
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As Tabela 5.3 e Tabela 5.4 mostram a comparacéo dos valores das propriedades

encontradas para cada temperatura em relacdo as propriedades apresentadas na

literatura e indicadas no APENDICE B, bem como o erro relativo entre eles.

Tabela 5.3 — Comparacao dos valores de condutividade térmica otimizadas para o a¢o inox
AISI A304 com os dados da literatura.

Temperatura  Valor otimizado  Erro Padrdo  Valor de referéncia Erro
média (K) (W m?K?Y (W m™K?) (W m™ K% relativo
301,523 15,500 0,501 14,900 4,030%
234,881 13,371 0,386 13,799 3,096%
215,644 13,187 0,092 13,272 0,644%
174,968 12,232 0,181 12,022 1,749%
125,187 9,663 0,215 9,954 2,919%

Fonte: Autor.

Tabela 5.4 — Comparacao dos valores de capacidade de calor volumétrica otimizadas para o
aco inox AISI A304 com os dados da literatura.

Temperatura  Valor otimizado  Erro Padrdo  Valor de referéncia Erro
média (K) (I m3K?Y) (I m3K?Y) (I m2 K+ relativo
301,523 3,911E6 0,031E6 3,801E6 2,914%
234,881 3,364E6 0,028E6 3,436E6 2,119%
215,644 3,319E6 0,067E6 3,302E6 0,515%
174,968 3,026E6 0,031E6 2,986E6 1,332%
125,187 2,505E6 0,065E6 2,470E6 1,408%

Fonte: Autor.

Abaixo estfo relacionados em grafico as curvas do APENDICE B e os resultados

para os pontos obtidos nos experimentos para o A (Figura 5.19), e para o pc, (Figura

5.20).
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Figura 5.19 — Relacéo da curva experimental com os dados da referéncia para o A.
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Fonte: Autor.

Figura 5.20 — Relagdo da curva experimental com os dados da referéncia para o pc,.
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5.5 ASTM A131 GR. EH36

A Figura 5.21 mostra uma comparacao entre as temperaturas experimental (Y)
e calculada (T) em x = 0 e o fluxo em x = L. Pode-se perceber uma boa aproximacao
entre as curvas, indicando que as propriedades descrevem o experimento com boa

precisao.



RESULTADOS E DISCUSSOES 54

Figura 5.21 — Temperatura experimental (Y) e calculada (T) para o ago carbono ASTM A131

GR. EH36.
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Fonte: Autor.

Para o ASTM Al131 GR. EH36 a andlise de sensibilidade apresentou uma
otimizacao possivel, assim como aconteceu para a analise feita para o0 ACO INOX
AlISI A304.

A Figura 5.22 apresenta as sensibilidades escalonadas para cada um dos
fatores. O comportamento diferente destas curvas demonstra que ndo existe
dependéncia linear entre as propriedades analisadas.

A Figura 5.23, por sua vez, indica uma proporcionalidade aceitavel de X;, maior
que 5%.

Por fim, a Figura 5.24 revela uma boa relagdo entre os modelos teorico e
experimental, jA que o residuo de Dowding et. all (1995) apresenta um valor abaixo

do valor do erro do termopar durante todo o experimento.



RESULTADOS E DISCUSSOES

55

Figura 5.22 — SSC de 1 (X;) e de pCp (X,) para o aco carbono aco carbono ASTM A131 Gr.

EH36.
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Figura 5.23 — Proporcionalidade do SSC de 1 (%X;) para o ago carbono ASTM A131 Gr.

EH36.
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Figura 5.24 — Residuo X; — X; + Y — Y,, para o aco carbono ASTM A131 Gr. EH36.
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Os resultados dos experimentos realizados para o aco naval ASTM A131 Gr.

EH36 estdo demonstrados nas Tabela 5.5 e Tabela 5.6.

Tabela 5.5 — Resultados experimentais de A para o aco carbono ASTM A131 Gr. EH36.
Temperatura Valor otimizado  Erro Padréo

(K) (W m™ K (W m K
301,207 51,401 0,501
235,076 47,316 0,725
214,689 45,589 0,727
175,079 41,898 1,190
125,930 31,655 0,754

Fonte: Autor.

Tabela 5.6 — Resultados experimentais de pc, para o aco carbono ASTM A131 Gr. EH36.

Temperatura Valor otimizado  Erro Padrédo

(K) (I m3K?Y) (3 m3 K7
301,207 3,790E6 0,014E6
235,076 3,250E6 0,039E6
214,689 3,073E6 0,030E6
175,079 2,801E6 0,037E6
125,930 2.156E6 0.019E6

Fonte: Autor.

Para cada uma das propriedades foi gerado uma curva de tendéncia através do
método dos minimos quadrados e respeitando o modelo logaritmico proposto por
Marquardt, Le e Radebaugh (2000), as equacdes estao apresentadas abaixo:

1= 10( -1.0108logy T(K) ?+5.172110ogy T(K)— 4.9013)
{ (5.2)

pc, = 10( -0.3157logyo T(K) 2+2.0771logy T(K)+3.3667)
p

As figuras abaixo relacionam a fungcéo com os pontos definidos na otimizagéo:
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Figura 5.25 — Ajuste de curva para A em funcéo da temperatura para aco ASTM A131 Gr.
EH36.
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Figura 5.26 — Ajuste de curva de pc, em fungdo da temperatura para ago ASTM A131 Gr.
EH36.
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Os dados completos para os experimentos dos dois materiais em cada
temperatura estéo dispostos no APENDICE C.
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6 CONCLUSAO

O presente trabalho propés aplicar o método de diferentes fluxos de calor para
determinacdo simultanea das propriedades termo fisicas de acos em temperaturas
préximas a temperaturas criogénicas. Os acos analisados apresentam propriedades
termo fisicas divergentes por conta da sua microestrutura, um aco inoxidavel
austenitico (AISI A304) e o outro a¢o carbono ferritico (A131 Gr. EH36).

Além do apelo de simplicidade e baixo custo do procedimento original
(CAROLLO, 2016), o presente trabalho contribuiu para validar o aparato de Carollo
(2016) a baixas temperaturas.

Para simular um ambiente a baixas temperaturas e ndo comprometer o modelo
tedrico proposto foi desenvolvida uma camara que trabalha com fluido criogénico e
atinge 123,15 K com precisdo de +0,585 K baseada no algoritmo de controle PID.

Do ponto de vista do modelo teorico, ficou demonstrado também que a
modelagem matematica com as propriedades termo fisicas dependentes da
temperatura ndo apresentam erro significativo em relacdo aquela que considera as
propriedades constantes, para uma diferenca de temperatura final e inicial do corpo
menor que 5K, como foi pressuposto por Tillmann et al. (2008).

Os resultados obtidos para o Aco inox AISI A304, usado para validar o
experimento, apresentaram desvios significativamente baixos quando comparados
com os dados da literatura em todas as temperaturas analisadas. O valor maximo de
erro foi de 4,030% para o 1 e de 2,914% para o pc, ambos para o experimento com
temperatura inicial de 299,15K. O erro padrdo maximo por sua vez foi de
0,501 Wm™ 1K para o 4 e 0,067E6 Jm=3K para 0 pc,, 0 que representa um erro
padrao relativo ao valor real da propriedade termo fisica de 3,231% e 2,010%
respectivamente.

Para as medidas realizadas na analise do aco carbono ASTM A131 Gr. EH36 os
valores apresentaram erro padrdo maximo de 1,190 Wm1K? e 0,039E6 Jm3K1,
representando um valor proporcional de 2,840% e 1,193% respectivamente.

Assim, conclui-se que a metodologia é capaz de determinar simultaneamente as
propriedades termo fisicas de materiais metalicos a baixas temperaturas, abaixo da
temperatura ductil fragil do ASTM A131 Gr. EH36, onde a condutividade térmica variou

de aproximadamente 9 WmK! até valores em torno de 52 Wm—K-,
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6.1 RECOMENDACAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Como estudos baseados neste trabalho, pode ser realizado experimentalmente
um modelo tridimensional do experimento, simulando fluxos diferentes em nés na
mesma posicado da espessura, porem com coordenadas longitudinal e transversal
diferentes. Esta modificag@o gera nés com sensibilidades diferentes na mesma regido
da espessura.

Outras modificacbes sdo possiveis como: a implementacdo de sensores de
temperatura em diferentes regides da espessura, o que aumenta a confiabilidade dos
valores otimizados, e a adicdo de um transdutor de fluxo para determinar de forma
direta o fluxo de calor, eliminando a propagacao da incerteza de medicao ja que este
é determinado através da resisténcia e corrente do sistema, ambas determinadas

através de medicdes por multimetro.
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Figura A.1 — Fluxograma algoritmo de diferencas finitas aplicado a transferéncia de calor

(TCLDNL).
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Figura A.2 — Fluxograma do algoritmo para determinagédo da matriz de sensibilidade e do
SSC para cada parametro analisado.
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3.18)

= nkcoef+nkcoef

Imprime resultado
(XTXtxt e Xtxt)

Fonte: Autor.
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Figura A.3 — Processo de otimizac&o VisualDOC® usando a rotina TC1DNL.

Calcula 5

Dtimizacs

Fonte: Autor.
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APENDICE B — PROPRIEDADES TERMICAS DE REFERENCIA

Os dados da Figura B.1 e Figura B.2. foram baseadas em nas literaturas
referenciadas na Tabela B.1 e Tabela B.2.
As equacles abaixo foram levantadas por minimos quadrados através dos

pontos para cada uma das propriedades:
A(T) — 10—0.3278T2+1.9731T—1.694—2 (Bl)

_ 2
pCp(T) =10 0.3043T“+1.8739T+3.8052 (BZ)

Tabela B.1 — Dados de referéncia para a condutividade térmica (1) do aco inox AlISI A304.
Nomenclatura do

Dados material Referéncia
1 AIS| 304 Touloukian & Ho (1977)
2 AISI 304 Carollo (2016)

Fonte: Autor.

Tabela B.2 — Dados de referéncia para a capacidade de calor volumétrica (pc,) do ago inox

AlISI A304.
Nomenclatura do a
Dados material Referéncia
1 AlSI| 304 Touloukian & Ho (1977)

Fonte: Autor.
Figura B.1 — Condutividade térmica para o aco inox AlSI 304 (Dados 4 e 5 da Tabela B.1).
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Fonte: Autor.
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Figura B.2 — Capacidade de calor volumétrica para o a¢o inox AlSI 304 (Dado 4 da Tabela

B.2).
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Fonte: Autor.
Estas curvas foram usadas para verificar se a otimizacdo para 0 ago inox AlSI

304 apresentou valores das propriedades proximas aos encontrados na literatura.
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APENDICE C — RESULTADOS EXPERIMENTAIS
C.1 ACO INOX AISI 304
Tabela C.1 — Resultados experimentais para o AISI A304 (T, = 299,15 K).
EO1 E02 E03 E04 E05 E06 E07 E08 E09 Média P[;%?\éb Pgérr%o
T, | 299,094 300,057 300,057 299,249 299,467 299,693 300,056 299,467 299,832 | 299,642 - -
T,eq | 301,034 301,971 301,925 301,161 301,349 301,595 301,951 301,349 301,738 | 301,523 ; ;
AT | 3,082 3,023 2,973 3,061 3,003 3,032 3,026 3,003 3,024 3,035
A | 14479 15,161 15,678 14,183 16,132 15,793 16,446 16,132 16,336 15,500 0,767 0,501
pc, | 3,819E+06 3,907E+06 3,975E+06 3,865E+06 3,950E+06 3,910E+06 3,916E+06 3,950E+06 3,905E+06 | 3,911E+06 4,716E+04 3,081E+04
s 0,391 0,311 0,673 0,226 0,437 0,505 0,456 0,437 0,521 - : :
Fonte: Autor.
Tabela C.2 — Resultados experimentais para o AISI A304 (T, = 233,15 K).
EO1 E02 E03 E04 E05 E06 E07 E08 E09 Média szsr‘éb PE(;rr%o
T, | 232,516 234,744 232,827 232,563 232,647 232,553 232,583 230,800 232,822 | 232,673 ; ;
Toea | 234729 236914 235025 234,764 234,846 234,756 234,753 233,067 235072 | 234,881 - -
AT | 3,627 3,601 3,654 3,695 3,622 3,628 3,607 3,686 3,632 3,639
A | 13,887 13,473 13,139 12,493 13,292 14,309 12,549 13,165 14,034 13,371 0,591 0,386
PC, | 3,362E+06 3,419E+06 3,375E+06 3,363E+06 3,375E+06 3,384E+06 3,407E+06 3,276E+06 3,311E+06 | 3,364E+06 4,233E+04  2,765E+04
s 0,293 0,345 0,796 1,205 0,255 0,315 0,966 0,218 0,215 - : :

Fonte: Autor.
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Tabela C.3 — Resultados experimentais para o AISI A304 (T, = 212,15 K).

E01 E02 E03 E04 Média PDaZSr\éb chrirr%o
T, 213,472 214,052 213,442 213,613 213,645 - -
T,.q | 215601 216206 215538 215794 | 215785 - -
AT 2,604 2,351 2,256 2,339 2,387
A | 13258 13299 13107 13082 | 13187 0,094 0,092
pcy 3,341E+06 3,258E+06 3,421E+06 3,256E+06 | 3,319E+06 6,809E+04 6,673E+04
s | 1893 2,201 3,254 0,885 : : :

Fonte: Autor.

Tabela C.4 — Resultados experimentais para o AISI A304 (T, = 173,15 K).

E01 E02 E03 E04 Média p[;?fréa P;rrgo
T, | 172,633 173,061 172,414 173,401 | 172,877 - -
Toeq | 174756 175098 174,438 175580 | 174,968 - -
AT | 3381 3,381 2,317 2,382 2,865
A | 12396 12341 11,922 12270 | 12,232 0,185 0,181
pc, | 3,006E+06 3,057E+06 3,057E+06 2,983E+06 | 3,026E+06 3,213E+04  3,149E+04
s 7,411 5,545 6,956 1,791 - - -

Fonte: Autor.
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Tabela C.5 — Resultados experimentais para o AISI A304 (T, = 123,15 K).

E01 E02 E03 E04 Média piisréa PEcrirr%o
T, 122,728 122,901 122,974 122,768 122,843 - -
T,eq | 125166 125214 125266 125102 | 125,187 - -
AT 4,324 4,148 2,758 2,819 3,512
A | o287 9,754 9,772 9,839 9,663 0,219 0,215
pcy 2,397E+06 2,521E+06 2,579E+06 2,523E+06 | 2,505E+06 6,668E+04 6,535E+04
s | 743 7,405 8,333 8,708 : : :
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Fonte: Autor.
C.2 ACO CARBONO ASTM A131GR. EH36
Tabela C.6 — Resultados experimentais para o0 ASTM A131 Gr. EH36 (T, = 299,15 K).

E01 E02 E03 E04 EO05 E06 E07 E08 E09 Média Pg?j?\éb PE&:%O
T, | 299614 299,621 299,621 299,327 298,083 299,990 300,040 299,830 299,028 | 299,516 - -
T,.q | 301,438 300,761 301,467 301,163 299,967 301,858 301,895 301,675 300,831 | 301,207 - -
AT 2,691 2,696 2,708 2,675 2,768 2,725 2,721 2,744 2,646 2,692 - -
A | 51,398 50766 50,113 52,500 50,754 52,602 51252 51,818 50,289 | 51,401 0,816 0,533
PCp 3,796E+06 3,812E+06 3,791E+06 3,815E+06 3,749E+06 3,783E+06 3,807E+06 3,769E+06 3,849E+06 | 3,790E+06 2,113E+04 1,381E+04
s 0,136 0,110 0,082 0,072 0,217 0,138 0,071 0,113 0,101 : - -

Fonte: Autor.
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Tabela C.7 — Resultados experimentais para o ASTM A131 Gr. EH36 (T, = 233,15 K).
E01 E02 E03 E04 E05 E06 E07 E08 E09 Media  oov PO

T, | 233016 232,892 232,830 232,810 233,046 232,879 233,120 232,852 232,882 | 232,925 i i
T,.. | 235020 234,928 234980 234915 235217 235079 235363 235078 235092 | 235076 : :

AT 3,054 3,096 3,179 3,140 3,237 3,300 3,322 3,317 3,287 3,215 - -

A | 48007 46782 46853 46539 48,622 45197 47022 49,031 47,697 | 47,316 1,110 0,725

pC, | 3,296E+06 3,258E+06 3,293E+06 3,363E+06 3,267E+06 3,220E+06 3,161E+06 3,188E+06 3,208E+06 | 3,250E+06 5,933E+04  3,876E+04

s | os69 0,838 0,257 1,306 0,667 1,048 0,881 1,093 1,323 : : :

Fonte: Autor.
Tabela C.8 — Resultados experimentais para o ASTM A131 Gr. EH36 (T, = 212,15 K).

E01 E02 E03 E04 Média P[;?jsr\éb P;rrgo
T, 211,721 212,446 213,567 212,675 212,602 - -
T...| 213794 214519 215663 214779 | 214,689 : :
AT | 3,179 3,115 3,104 3,166 3,141 i :
A | 45028 46463 46165 44,699 | 45589 0,742 0,727
PCy 3,038E+06 3,102E+06 3,105E+06 3,048E+06 | 3,073E+06 3,031E+04 2,970E+04
s | o545 0,380 0,923 0,748 : : :

Fonte: Autor.
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Tabela C.9 — Resultados experimentais para o ASTM A131 Gr. EH36 (T, = 173,15 K).

E01 E02 E03 E04 Média PDaer\éb ngr%o
T, 172,990 173,027 172,970 172,966 172,988 - -
Tmed 175,096 175,148 175,032 175,041 175,079 - -
AT 3,252 3,214 3,156 3,178 3,200 - -
A | 2200 43376 39999 42195 | 41,898 1,214 1,190
pcy 2,741E+06 2,799E+06 2,841E+06 2,824E+06 | 2,801E+06 3,762E+04 3,687E+04
s | 143 0,427 0,724 0,381 : : :

Tabela C.10 — Resultados experimentais para o ASTM A131 Gr. EH36 (T, = 123,15 K).

Fonte: Autor.

E01 E02 E03 E04 Média P[;zsr‘é'o ngrr%o
T, 123,525 123,116 123,033 123,422 123,274 - -
T,oq | 126204 125797 125621 126,099 | 125,930 ; -
AT 4,189 4,237 4,123 4,152 4,175 - -
A | 30628 32,709 31,961 31,324 | 31,655 0,769 0,754
[1]o 2,140E+06 2,134E+06 2,173E+06 2,178E+06 | 2,156E+06 1,929E+04 1,891E+04
s 0,494 0,801 0,576 0,697 - : -

Fonte: Autor.
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