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Resumo

Desde Dezembro de 2005, existem no
Laboratorio de Fotometria do IPQ (Instituto
Portugués da Qualidade) os meios para que este
Laboratorio sgja um Laboratério Primario em
Fotometria. Nesta comunicac8o, estdo descritos
0s servicos de caibracdo que pensamos
desenvolver a partir destes novos equipamentos.
No dominio da Fotometria, existe um banco
Optico com 4 metros de comprimento, cuja
leitura das distdncias se efectua com um
codificador digital tendo uma precisdo de
+5 um, uma fonte de alimentacdo estabilizada
de classe 10°, um fotodetector da LMT, com
um filtro V(A), calibrado no Laboratério
Primario de Fotometria do BNM-LNE. Dois
conjuntos de 3 |&mpadas-padréo, calibradas no
Laboratorio Primério de Fotometria do BNM-
LNE: Wi 41 G da Osram e LIS 175 325 da
Polaron s8o as lampadas-padrédo do nosso
laboratério. As calibragdes das lampadas e
fotodetectores podem ser efectuadas com
grupos de 3 lampadas de trabalho da Oriel para
as seguintes gamas de poténcias. 50 W, 250 W
e 1000 W. Um colorimetro CL-200 da Minolta-
Konica permite-nos determinar as condicdes de
funcionamento de l&mpadas reguladas sobre o
iluminante A. L&mpadas com valores de
intensidades luminosas no intervalo [1 cd; 2000
cd] e luximetros de iluminancias no intervalo [1
Ix; 1500 Ix] podem também ser calibrados.

No dominio da Espectrofotometria, o servigo de
calibracdo é baseado sobre um
espectrofotémetro Lambda 950 da Perkin Elmer
e um espectrofotémetro Cary 5E da Varian
assim como padrdes de factores de transmisséo
e de comprimento de onda. Os
espectrofotdmetros funcionam por iluminagéo
monocromética, através de um monocromador
duplo. Os sistemas de iluminac&o e de detecgéo
permitem analisar uma gama de 8 unidades de
densidade dptica no intervalo [175 nm; 3300
nm]. Os padrdes de factores de transmissdo séo
filtros de densidade neutra e os padrdes de
comprimentos de onda sdo cristais Crone,
calibrados nos departamentos de
espectrofotometria priméria do BNM-LNE et
do NPL.

Fotometria

De acordo com a lei de Bouguer-Lambert, o
guociente da intensidade luminosa, |, duma
fonte sobre o quadrado da distancia, D, é
constante e igual ao quociente do fluxo
luminoso, @, sobre a superficie iluminada, S.
Esta constante é ailuminéncia, E= — = I—
S Dp?
O instrumento de medicéo de iluminancia €, na
prética, um sensor fotoel éctrico cujaresposta, J,
€ proporcional ailuminancia, i.e. J=sE, ondes
€ sensibilidade que é conhecida pela calibragdo
do sensor.

Portanto, € possivel deduzir a intensidade
luminosa de uma |ampada colocando um sensor
fotoeléctrico calibrado, a uma dada distancias.
Também é possivel calibrar um luximetro, se 0
sensor fotoeléctrico fornecer directamente o
valor da iluminancia, colocando-o a dadas
distdncias de uma l&mpada de intensidade
luminosa conhecida e comparando o valor
fornecido da ilumindncia com o valor esperado
pela definicéo.

Portanto, a caibraco de lémpadas em
intensidade luminosa e de fotodetectores
necessita da realizacdo duma direccdo medicéo
da fonte luminosa, de medicdo das distancias
entre fonte e sensor, das caracteristicas da
resposta do sensor calibrado, das caracteristicas
eléctricas das fontes utilizadas e medicdo da
temperatura como grandeza de influéncias dos
instrumentos de medicdo como 0 sensor
fotoeléctrico [1].

Sobre um banco Optico de 4 metros de
comprimento equipado com dois carrinhos que
suportam ou a l&mpada ou o sensor, um sistema
de leitura das distncias efectua-se por meio
dum codificador digital. Define-se o plano
vertical como sendo o plano que inclui o
filamento da lampada. Este plano é o plano de
referéncia das distancias. A direccdo de
definicio da intensidade Iuminosa é a
perpendicular a este plano. A afinagdo da
posi¢do da lampada pode-se efectuar através de
suportes gjustaveis em atura, em trandagéo
longitudinal e transversal e em rotacdo em torno



dos eixos horizontal e vertical incluidos no
plano vertical do filamento. Este plano é
materializado por um feixe laser de
posicionamento previamente regulado
perpendicularmente ao eixo do banco éptico
paralelo com o0 eixo do telescopio de
alinhamento. O acerto final e mais fino do
filamento da |ampada em relagdo ao fotémetro
efectuase com o referido telescopio. A
perpendicularidade do plano de referéncia e do
eixo do banco 6ptico foi obtida opticamente e
apresenta uma incerteza de * 30. Uma
dispersdo dos valores sobre os valores das
disténcias permitiu apresentar uma incerteza
associada de + 50 pm.

A aimentacdo eléctrica € assegurada por uma
fonte estabilizada de corrente da sociedade
Bouhnik, de classe 10° com uma estabilidade
de 10 ppm. A esta estd associada a uma
ressténcia padrao  eléctrica de valor
R=33868mQ + 5 puQ e estabilizada em
temperatura com um coeficiente de 10 ppm.

Um fotodetector P 15 FOT da LMT, com um
filtro V(A), estabilizacdo termoestética, foi
cadibrado no Laboratério Primério de
Fotometria do BNM-LNE em Paris e apresenta
um valor de sensibilidade s, = 51,12 nA/lx, uma
deriva no tempo de 0,1 %/h e uma deriva
térmica de 0,01 %/K. Um conjunto de 3
l&mpadas-padréo foi também calibrado no
Laboratério Primério de Fotometria do BNM-
LNE e so do tipo Wi 41 G da Osram.

Lampadas de trabalho da Oriel nas gamas de
poténcias de 50 W, 250 W e 1000 W foram
estudadas com um colorimetro CL-200 da
Minolta-Konica com o intuito de determinar as
suas condicbes de funcionamento. Apds as ter
feito envelhecer, encontram-se as condicfes de
alimentacdo das |ampadas para que emitam na
temperatura de cor pretendida, aqui a do
iluminante A. A incerteza associada a
temperatura de cor € de+ 5 K.

Figura 1 — Banco 6ptico do Laboratério de Fotometria do
LCM - IPQ.

Dois multimetros de 6 + % digitos da Agilent
permitem dirigir as tensdes de alimentacdo da
lampada, as tensdes nos contactos el éctricos das

l&mpadas assim como os valores da resposta do
fotodetector para um ficheiro Excel. Com uma
macro neste ambiente de programacgdo,
consegue-se efectuar as seguintes operacOes
congtituindo uma medicdo de uma l&mpada. 10
aquisicbes sucessivas da corrente de
aimentacdo da ladmpada, 10 aquisicbes
sucessivas da tensdo nos contactos eléctricos da
[&mpada, 10 aguisi¢es sucessivas da resposta
do fotodetector (medicdo), 10 aquisicbes
sucessivas da resposta do fotodetector com a
l&mpada tapada (zero), 10 aquisi¢des sucessivas
da tensdo nos contactos eléctricos da lampada,
10 aquisicdes sucessivas da resposta do
fotodetector  (medicdo), 10  aquisicdes
sucessivas da resposta do fotodetector com a
|[&mpada tapada (zero), 10 aquisi¢des sucessivas
da resposta do fotodetector (medicdo) e 10
aquisicdes sucessivas da tensdo nos contactos
eléctricos da lampada. O tratamento estatistico
destas informagdes da as duas grandezas
caracteristicas da medicdo que sdo a tensdo nos
contactos eléctricos da |ampada e a resposta do
fotodetector, assm como a corrente de
alimentacdo que é um parémetro de controlo da
experiéncia.

A calibracdo dum equipamento consiste entéo a
efectuar as operacfes precedentes numa ordem
determinada. Por exemplo aa calibracdo das
l&mpadas A e B, efectua-se a série ida: medicao
de 1, A, B e 2 ¢, logo a seguir, a série volta:
medicdo de 2, B, A e 1, onde 1 e 2 sfo
l&mpadas padrdo ou |ampadas de trabalho do
LFR. A comparacdo dos valores das respostas
do fotodetector as diferentes |ampadas da os
valores correspondentes da intensidade.

Quando  consideramos  unicamente oS
componentes de incertezas evocados até agora,
i.e. 0s associados ao fotometro e a cadeia de
medicdo, a incerteza € da ordem de 0,2 %. No
entanto, adicionando a incerteza associada a
realizacdo da candela, obtem-se uma incerteza
total naordem dos 0,4 % [2], ao nivel k= 1.

Com o0s equipamentos disponiveis no
Laboratério, pode-se efectuar calibracBes de
l&mpadas nos val ores de intensidades luminosas
no intervalo [1 cd; 2 000 cd] e luximetros de
iluminancias no intervalo [1 Ix; 1 500 IX]
podem também ser calibrados.

Espectr ofotometria

Uma maneira de caracterizar uma amostra é a
submeter ao fluxo duma radiacdo A, ®;(A). A
espectrofotometria consiste em medir os fluxos
reflectidos e transmitidos dessa amostra, ®,(A) e
(M), respectivamente a fim de apresentar os
respectivos factores de reflexdo e transmissdo:
R= ®,A)/D;i(A) e T = d,(A)/D;(A). O objectivo




da caibracdo dos espectrofotometros €
determinar a relagdo entre aleiturade T ou (R)
e 0 “verdadeiro” T ou (R) e determinar arelacdo
entre a leitura de A e ou “verdadeiro” A,
efectuada em qualquer configuracdo do
equipamento.

A digtingdo entre a transmissdo regular e
transmissdo difusa assm como a reflexdo
regular (especular) e reflexdo difusa salienta
desde ja a importancia da geometria do
dispositivo experimental por verificacdo ou ndo
das leis da 6ptica geométrica. Esta distingdo
deve também lembrar que existem amostras que
apresentam propriedades regulares e difusas.
Existem também amostras transmissoras que
reflectem uma fraccdo de irradiagdo. Por outro
lado, os comprimentos de onda das radiac6es
geramente considerados sdo entre 200 nm e
2600 nm, por serem absorvidas pelo ar ou por
serem influenciados pelas radiagBes dos
componentes do proprio espectrofotémetro.
Nota-se também que o factor de absor¢ao,
A=1- R - T, é a propor¢cdo de radiacdo
absorvida pela amostra e que ndo pode ser
confundido com o coeficiente de absor¢éo

1
K= E In(T), que € o quociente do logaritmo

neperiano do inverso do factor de transmissio
duma camada da amostra pelo comprimento
atravessado pela radiacdo [3]. A densidade
Optica por transmissao é expressa pela relacao:
D =-logso (T).

A fim de estudar o comportamento das
amostras em funcdo do comprimento de onda
da radiacdo, a configuracéo do
espectrofotdbmetro, como o0s demais  que
existem no LFR, tem uma fonte de radiagdo, um
sistema dispersivo da radiacdo, a amostra € o
detector.

Figura 2 — Esquema do Espectrofotémetro Lambda 950 da
Perkin  Elmer instalado no  Laboratério de
Espectrofotometria do LCM - IPQ.

Os espectrofébmetro do Laboratério de
Espectrofotometria sdo um Cary 5E da Varian e
um Lambda 950 da Perkin EImer. A fonte de
luz pode ser uma lampada de quartz tungsténio
de halogénio, para emitir do parte do visivel e
do proximo Infravermelho. Umalampada de Xe
ou de deutério permite emitir radiacfes na parte
UV do espectro. O sistema dispersivo é hoje em
da uma rede de difraccdo. Os
espectrofotdmetros do LFR utilizam um duplo
monocromador a fim de reduzir as radiacbes
parasitas dentro do equipamento. Para a analise
em transmissdo regular, a amostra esta
encerrada numa caixa compacta, o que limita as
radiacdes parasitas e mantém uma atmosfera
controlada. Para amostras difusas, uma esfera
integrante permite recuperar a totalidade dos
fluxos emitidos a saida da amostra. As andlises
de radiacbes ultravioletas e visiveis sdo
efectuadas com um fotomultiplicador de
multialcali — quartz enquanto as radiagdes do
préximo infravermelho sdo analisadas com um
fotodetector de PbS.

A configuracdo de duplo feixe é utilizada em
cada equipamento. A saida do monocromador,
o feixe é divido numa parte para a amostra e
numa outra para um outro detector, que serve
de feixe de referéncia. Esta configuracéo
permite reduzir os desvios da fonte de radiacéo
e do detector. De facto, ao assumir que o factor
de transmisséo € igual ao quociente do fluxo a
saida da amostra sobre o do feixe de referéncia
comete-se um erro porque as eficiéncias das
Opticas dos dois feixes hunca sdo rigorosamente
iguais. E portanto necessario ter uma boa
metodologia de medicdo ou efectuar uma
estimativa desta aproximagdo. Por exemplo, a
medicéo dos sinais nos detectores sem os feixes
para serem deduzidos aos sinais com os feixes é
uma prética recomendavel.

No Laboratério de Espectrofotometria do LFR,
determina-se a relagdo entre a leiturade A e o
“verdadeiro” A através das riscas de emissdo
duma |&mpada de descarga ou das bandas finas
de absor¢cdo dum padréo de comprimento de
onda. Tendo em conta a incerteza dos préprios
equipamentos e as incertezas desses padrdes, as
incertezas associadas totais s@o de 0,1 nm na
gama das radiacOes ultravioletas-visiveis. Nota-
se que esses padrdes podem também ser
utilizados como padrdes de transferéncia de
largura de banda espectral [4] e sdo calibrados
no NPL e no BNM-LNE.

A determinacdo da relagdo entre a leitura do
factor de transmiss@o (ou de reflexdo) e ou
valor “verdadeiro” supde que a resposta do
instrumento é linear. Esta linearidade depende
da magnitude dos fluxos, das caracteristicas dos



detectores com as electronicas , das
propriedades espectrais e geométricas das
radiacoes. No Laboratério de
Espectrofotometria, esta calibracdo é efectuada
com filtros de transmissGo para diferentes
gamas de densidade dptica por transmissao,
filtros que séo também calibrados no NPL e no
BNM-LNE. Os valores de incerteza totais sobre
as densidades dpticas por transmisséo, tendo em
conta as contribuicdes dos equipamentos e dos
padrdes sdo de 0,5 %. Esta calibracdo deve ser
efectuada ap6s a calibracdo em comprimento de
onda e a determinacdo do nivel de luz difusa.

As transferéncias dos valores de calibragdo dum
material de referéncia devem ser efectuadas nas
mesmas  condigbes  experimentais  de
temperatura, iluminagéo experimental,
geometria, largura de banda espectral, tamanho
e posi¢do do feixe na amostra.
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