UNIVERSIDADE DE LISBOA
FACULDADE DE CIENCIAS
DEPARTAMENTO DE FiSICA

IMPLEMENTACAO DE UM SISTEMA EXPERIMENTAL E
APLICACAO METROLOGICA PARA A MATERIALIZACAO
DO OHM E CALIBRACAO DE RESISTENCIAS-PADRAO

Maria Isabel de Araijo Godinho

DOUTORAMENTO EM FISICA

2010






UNIVERSIDADE DE LISBOA
FACULDADE DE CIENCIAS
DEPARTAMENTO DE FiSICA

IMPLEMENTACAO DE UM SISTEMA EXPERIMENTAL E
APLICACAO METROLOGICA PARA A MATERIALIZACAO
DO OHM E CALIBRACAO DE RESISTENCIAS-PADRAO

Maria Isabel de Araijo Godinho

DOUTORAMENTO EM FISICA

Tese orientada por:  Professor Doutor Jodo Sousa Lopes

Eng.° Mario Costanzo Nunes

2010






Agradecimentos

Tendo este trabalho sido iniciado no Laboratério de Medidas Eléctricas — LME do
Instituto Nacional de Engenharia e Tecnologia Industrial (INETI) e concluido no Instituto
Portugués da Qualidade (IPQ), agradeco a estes dois Institutos por me terem facultado os

meios necessdrios para a sua realizagao.

Expresso o meu sincero agradecimento ao Professor Doutor Jodo Sousa Lopes pela sua
preciosa e inestimdvel contribui¢do para o conteiido deste trabalho, bem como pelo seu

sentido critico e disponibilidade para a partilha e reflexdo dos seus conhecimentos pessoais.

Ao Engenheiro Mario Costanzo Nunes o meu profundo e especial agradecimento pelo
seu indispensavel e constante estimulo, incentivo e apoio, ndo sé a nivel técnico-cientifico

como também a nivel pessoal, ao longo de todo o meu percurso profissional.

Agradego ao Sr. Luis Ribeiro pela sua disponibilidade e colaboragdo constantes, bem
como pela partilha de comentérios e sugestdes, na vertente laboratorial e computacional,
contribuindo para a consolidagdo de algumas matérias que se reflectem directa ou

indirectamente no conteudo deste trabalho.

Ao Dr. Vitor Oliveira agradeco o apoio e a ajuda para a realizacdo prética das

condi¢des associadas a operacionalidade, manuseamento e controlo experimental.

A Eng.® Eduarda Filipe, Directora do Laboratério Central de Metrologia do IPQ, pelo

seu apoio e colaboracdo durante a concretizacdo deste trabalho.

Ao Doutor Alvaro Ribeiro pela sua disponibilidade, experiéncia e partilha de

conhecimentos no dominio da estatistica e da simulagdo numérica de Monte Carlo.

O meu agradecimento ao Professor Doutor José Manuel Reborddo pelo seu incentivo e

empurrdo inicial, que viriam a conduzir a realizacdo deste trabalho.

Aos meus pais a quem devo tudo o que sou, ao Carlos e ao Miguel a compreensio, o

estimulo e a tolerancia as minhas auséncias.

Implementagdo de um Sistema Experimental para a Materializa¢do do ohm e Calibracdo de Resisténcias-Padrao i



ii

Implementacdo de um Sistema Experimental para a Materializagdo do ohm e Calibracdo de Resisténcias-Padrao



Resumo

O tema deste trabalho insere-se no dominio da Metrologia Eléctrica a nivel
primdrio, consistindo na especificacdo, implementacdo e optimizacdo de um sistema
experimental de Efeito Hall Quantico (EHQ) e sua aplicacdo metrolégica a calibragdo
absoluta de resisténcias-padrdo. Integra-se na actividade de um Laboratério Primdrio de
Electricidade, que tem como principais objectivos a manutencdo de padrées e o
desenvolvimento de novas capacidades, garantindo e assegurando a rastreabilidade
nacional.

Sendo, até ao momento, a rastreabilidade nacional no dominio da resisténcia DC
assegurada pela calibracdo de artefactos efectuada no Bureau International des Poids et
Mesures, foi considerada para a calibragdo absoluta de padrdes convencionais, a defini¢ao
de um padrdo quantico nacional, através do Efeito de Hall Quantico e a implementagdo de
um Sistema Potenciométrico, tendo como base um padrido quéntico de tensao de Josephson.
Isto permite a materializacdo da unidade ohm, com incertezas tipicas da ordem de algumas

partes em 10°.

O Efeito Hall Quantico é um padrdo intrinseco que proporciona a obten¢do de uma
referéncia imutdvel de resisténcia DC relacionando-a com constantes fundamentais. E
actualmente utilizado pela maioria dos NMI para manter, disseminar e definir a unidade
nacional de resisténcia, permitindo ainda ultrapassar as questdes da nao uniformidade da
rastreabilidade  internacional. = A reprodutibilidade  actualmente  alcancada é
aproximadamente de duas ordens de grandeza superior a incerteza da determinacdo do ohm

no Sistema Internacional de Unidades (SI).

A descoberta do EHQ, em 1980, veio permitir basear a representagdo do ohm em
constantes fundamentais, e, assim, a materializacdo de um padrdo primdrio de resisténcia
eléctrica através de um padrio quéantico. O EHQ ¢é observado em amostras de
semicondutores, nas quais os electrdes portadores de corrente eléctrica se encontram
confinados no interior de uma camada gasosa bidimensional (2DEG), quando submetidas a
campos magnéticos intensos (alguns tesla) e arrefecidas a temperaturas da ordem de 1 K.
Nestas condicdes e representando graficamente a variacdo com o campo magnético das
diferencas de potencial, medidas longitudinal e transversalmente numa amostra de Hall,
percorrida longitudinalmente por uma corrente constante, verifica-se que em determinados
intervalos de campo magnético, a primeira se reduz a valores préximos de zero, enquanto a

segunda se mantém constante. Nestes intervalos, em que o valor da resisténcia de Hall,
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dado pelo quociente entre a diferenca de potencial transversal a amostra e a corrente, se

mantém constante, designados por patamares de Hall, observa-se a seguinte relagio:

. R h
Ra (0= =07

sendo Ry a constante de von Klitzing, i um nimero inteiro caracteristico da identificagcdo do
patamar, & a constante de Planck e e a carga elementar. Da relagdo anterior, obtém-se que
Ry € igual ao valor da resisténcia quantificada, correspondente ao patamar i=1,

Ry ()=h/é.

De acordo com a 6* Resolucdo da 18* Conferéncia Geral de Pesos e Medidas
(CGPM) e das Recomendagdes 1 e 2 do Comité Internacional dos Pesos e Medidas (CIPM),
a partir de 1 de Janeiro de 1990 a representagcdo do ohm passou a basear-se no valor

convencionalmente adoptado para a constante Rx_gy igual a (25 812,807 = 0,005) Q.

O método implementado neste trabalho para a transferéncia de valores 6hmicos de
amostras de Hall quantificadas para resisténcias-padrdo convencionais baseia-se na
utilizacdo de um padrdo quantico de tensdo DC, obtido através do Efeito Josephson (EJ),

para a medicao de quedas de potencial no método potenciométrico.

O efeito Josephson, descoberto em 1962 é observado quando dois eléctrodos
supercondutores, separados por uma camada isoladora de pequena espessura, juncdo de
Josephson, sdo arrefecidos abaixo da sua temperatura de transi¢do (7 = 4,2 K). Quando uma
junc¢do de Josephson é exposta a radiagdo de microondas de frequéncia f (= GHz) e se varia
o valor da corrente de polarizagdo, a sua curva caracteristica tensdo/corrente apresenta uma
série de degraus de tensdao. Em cada um destes degraus o valor da tensdo de Josephson, V/,
¢ dado por:

nfh
2e

V, (n)=

sendo n (inteiro) identificativo do nimero de degraus. O valor da tensdo quantificada de
Josephson ¢é fun¢do da frequéncia, cuja medi¢cdo é efectuada actualmente com valores de

exactiddo da ordem de 107",

A semelhanca da unidade ohm, a partir de 1 de Janeiro de 1990 a representacio do
volt passou a basear-se no valor convencionalmente adoptado para a constante de Josephson

K,.qigual a 4835979 GHz - V.
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Para a implementacdo dos sistemas experimentais referidos, bem como para a
obtenc¢do de um padrdo primdrio quintico de resisténcia DC que melhor se adequasse ao

desempenho e as caracteristicas pretendidas foi necessdrio:

¢ Especificar os pardmetros técnicos para a implementagdo do sistema de EHQ);

e Efectuar a montagem, integracio e teste dos equipamentos de per si e do sistema
global;

e Realizar estudos comportamentais e de caracterizacdo de heteroestruturas de
GaAs/AlGaAs, utilizadas neste trabalho como amostras de Hall, avaliando os seguintes
parametros: corrente critica, resisténcia de contactos, temperatura, campo magnético e
exactidao do valor quantificado do patamar;

e Implementar o método potenciométrico de Josephson, permitindo efectuar a calibragdo
absoluta de resisténcias-padrdo e a sua disseminag@o para os restantes valores hmicos;

¢ Desenvolver e implementar uma fonte de corrente continua de elevada estabilidade
(= 10®), recorrendo a pilhas de merctrio e referéncias electrénicas de tensdo (tipo
zener);

e Desenvolver algoritmos para a implementacio de moddulos aplicacionais para a
completa automatizagcdo e controlo dos referidos sistemas, com vista a execu¢do da
aquisicao, processamento, andlise e gestdo de dados;

e Definir modelos mateméticos para a determinacdo de incertezas associadas aos
sistemas considerados, avaliando as diversas componentes presentes no respectivo
balanco de incertezas de acordo com os principios e os requisitos estabelecidos quer
pela metodologia expressa no documento Guide to the Expression of Uncertainty in
Measurement — GUM quer considerando o método probabilistico de simulagdo

numeérica de Monte Carlo.

O desenvolvimento deste trabalho contou, numa fase inicial, com 0s recursos
laboratoriais que o Laboratério de Medidas Eléctricas (LME) do INETI obteve através do
financiamento proporcionado pelo projecto POE 3/00200, Medida 3.1, Acg¢do B2 -
“Modernizacao do Laboratério de Medidas Eléctricas”.

A conclusdo do trabalho, nomeadamente, a implementag@o do sistema experimental
relativo ao potenciémetro de Josephson, para a calibracdo absoluta de resisténcias-padrao
convencionais, tendo como referéncia o valor quantificado de uma amostra de Hall, e para a

realizacdo da comparacdo de padrdes permitindo a sua disseminagdo, beneficiou da
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instalacdo de duas cAmaras blindadas nas novas instalacdes do Laboratério de Electricidade,

operacionais desde Janeiro de 2009, no Instituto Portugués da Qualidade (IPQ).

A realizacdo deste trabalho tornou possivel a definicdo nacional da unidade de
resisténcia eléctrica através de constantes fundamentais, assegurando, a nivel primdrio, a
sua rastreabilidade, materializada por um padrdo intrinseco e universal, e permite a
calibracdo de resisténcias-padrdo convencionais e a disseminacdo da unidade com valores

de incerteza da ordem de 1075,

A dissertacdo estd organizada em sete capitulos:

Capitulo 1 — descreve a actual situacdo metroldgica, os objectivos considerados e as opc¢oes

adoptadas.

Capitulo 2 — efectua um enquadramento histérico do SI, da evolucdo das unidades no

dominio eléctrico, da sua definicdo e representacgao.

Capitulo 3 — apresenta alguns dos aspectos tedricos relativos aos efeitos quanticos de

Josephson e Hall, bem como as respectivas aplicagdes metroldgicas.

Capitulo 4 — descreve os sistemas experimentais implementados € o seu controlo e

automatizagio.

Capitulo 5 — introduz as duas abordagens consideradas para a determinagdo da incerteza da
medicdo associada aos sistemas implementados, exemplificando a sua

aplicag¢do aos modelos matemaéticos definidos.
Capitulo 6 — sintetiza e analisa os resultados obtidos.

Capitulo 7 — apresenta as conclusdes, salientando possiveis op¢des de desenvolvimento
futuro, nomeadamente para a obten¢do de melhores incertezas associadas a

representacdo nacional da unidade de resisténcia eléctrica.

Palavras-chave:

¢ Metrologia Eléctrica

Efeito Josephson

Efeito de Hall Quantico

Resisténcia-Padrao

Calibracdo

Rastreabilidade
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Abstract

This work focuses on Electrical Metrology as developed at the National Laboratory,
consisting of specifying, implementing and optimizing an experimental system based on the
Quantum Hall Effect (QHE) and its application to the absolute calibration of standard
resistors. Integrating the pursuit of the Laboratory’s main objectives: the development and

maintenance of the capabilities ensuring the national traceability.

Up to now, the national traceability in the DC resistance field was provided by the
calibration of the artefacts at the Bureau International des Poids et Mesures. The definition
of a quantum national standard through the QHE was hence established. This was achieved
through the implementation of a Potentiometric System for the absolute measurement of
conventional standards, based on the Josephson voltage standard, allowing the realization of

the ohm unit, with typical uncertainties of the order of a few parts in 10°.

The 1985 Nobel prize in Physics was given to Klaus von Klitzing for his discovery
in 1980 of the QHE. This effect provides an intrinsic standard for DC resistance relating it

to fundamental constants.

The QHE is observed in a quasi two-dimensional electron gas (2DEG) established
at the semiconductor-semiconductor or semiconductor-isolator interfaces in a variety of
devices exposed to intense magnetic fields (a few tesla), perpendicular to the sample’s
surface, and cooled to temperatures around 1 K. Under these conditions, if a small electric
current (few HA) crosses the Hall sample from one end to the other, it is possible to
measure two voltage differences: one parallel to the current and the other perpendicular to
this direction. The ratio of the voltage drop along the sample to the current is just the
ordinary electrical resistance of the sample; the ratio of the voltage drop across the sample
to the current flowing along it is the Hall resistance. If we represent these two resistance
values in order of the magnetic field, there are some magnetic field ranges within which the

Hall resistance exhibits a series of plateaus and the electrical resistance vanishes to zero.

In these Hall plateaus the resistance given provides an intrinsic standard for DC
resistance reference relating it to the fundamental constants with worldwide uniformity with

the following relationship:

Ry _ h
Ry ()= ="
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where Ry is the von Klitzing constant, 4 the Planck constant, e the electron charge and i an
integer quantum number. The reproducibility reached today is approximately two orders of
magnitude greater than the uncertainty of the determination of the ohm in the International

System of Units (SI).

According to the 6th resolution of the 18th General Conference of Weights and
Measures (CGPM) and the Recommendations 1 and 2 of the International Committee of
Weights and Measures (CIPM), from 1 January 1990 the representation of the ohm is based
on the conventionally adopted value for the constant Ry = (25 812,807 £ 0,005) Q.

In this work, the adopted and implemented method to transfer ohmic values from
the quantified Hall samples to the conventional resistance standards used a DC voltage
quantum standard (the Josephson effect) for the measurement of voltage drops in a

potentiometric method.

The Josephson effect was discovered in 1962 by Brian Josephson, who won the
Nobel prize in Physics in 1973. This effect is observed when two superconducting
electrodes separated by an insulating layer, called Josephson junction, are cooled below its
transition temperature (7 = 4,2 K). When a Josephson junction is exposed to the microwave
frequency f (= GHz) and a bias current fed, its characteristic voltage / current relation
presents a number of voltage steps. In these steps the Josephson voltage, V,, is given by:

nfh
2e

V, (n)=

with n (integer) identifying the number of steps. The Josephson voltage value is a function

of the frequency which is actually measured with accuracy of the order of 107",

As for the ohm unit from 1 January 1990 the representation of the volt came to rely
on the conventionally adopted value for the Josephson constant, K;g, equal to

483 597,9 GHz - V.

For the implementation of these experimental systems, and in order to obtain a
primary DC resistance quantum standard, the steps below were followed:

e Specifying the technical parameters for the QHE system implementation;

® Assembling, integrating and testing the equipment itself and the global system;

¢ Characterization of GaAs / AlIGaAs heterostructures, as QHE samples, with the critical
current, contact resistance and dependence with temperature, magnetic field and
quantization accuracy of the plateau;

e Implementation of the Josephson potentiometric method for the absolute standard

resistors calibration;
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e Development and implementation of a high stability current source of (=10™) using
mercury batteries and electronic voltage references (zener type);

¢ Implementation of algorithms for instrumentation control and acquisition, processing,
analysis and data management;

e Definition of the mathematical models to the uncertainties estimation, evaluation of its
components in accordance with the GUM and Monte Carlo simulation methods

requirements.

The implementation of the Josephson potentiometer system allows a national
definition of the electrical resistance unit through fundamental constants, assuring the
traceability in the primary level by an intrinsic and universal standard based on the von
Klitzing constant, measurement of the standard resistors and the dissemination of the ohm

with an uncertainty of the order of 10,

Keywords
¢ Electrical Metrology
¢ Josephson Effect
¢ Quantum Hall Effect
¢ Standard-Resistor
e (Calibration

e Traceability
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1. SITUACAO ACTUAL, OBJECTIVOS E OPCOES CONSIDERADAS
1.1. Introducgao

O tema deste trabalho insere-se no dominio da metrologia eléctrica a nivel primdrio,
consistindo na especificacdo, implementacio e optimizacdo de um sistema experimental,
recorrendo a dois efeitos quanticos, Efeito Hall Quantico (EHQ) e Efeito Josephson (EJ),
e na sua aplicacdo metroldgica a calibragdo primdria de resisténcias-padrio DC,
nomeadamente, no que se refere a transferéncia de valores 6hmicos de amostras de Hall

quantificadas para resisténcias-padrdo convencionais.

Os padrdes eléctricos quanticos para a tensdo e a resisténcia baseados,
respectivamente, no efeito Josephson e no efeito Hall quantico revolucionaram a
metrologia eléctrica através da adopc¢do internacional de novos padrdes de tensdo DC e
resisténcia, tal como € descrito por Taylor, Witt e Quinn [1-3], e permitiram um
expressivo aumento da uniformidade das medi¢des entre os vérios Institutos Nacionais de
Metrologia (NMI), e da consisténcia com o Sistema Internacional de unidades (SI), bem
como a diminui¢do das respectivas incertezas de medi¢do, aumentando significativamente

a exactiddo relativa a representacdo destas unidades.

O EJ e o EHQ possibilitam a obtencdo de referéncias imutdveis e de padrdes
intrinsecos para as unidades de tensdo e resisténcia dependendo apenas das constantes
fundamentais e e h. Estes efeitos quanticos sdo utilizados para materializar, manter e
comparar estas unidades, proporcionado a obtencdo de valores de referéncia inalteraveis
com o tempo. A exactiddo e a reprodutibilidade actualmente obtidas sdo cerca de duas
ordens de grandeza superiores a incerteza da determinagdo do volt e do ohm no sistema

internacional de unidades.

Dado que a maior parte das calibracdes nos mais diversos dominios técnicos e
cientificos sdo efectuadas através de medicdes eléctricas, a calibracdo de resisténcias-
padrdo e de referéncias electrénicas de tensdo, reveste-se da maior importincia. Desde
1990 que os padrdes primdrios de resisténcia e tensdo continua sdo padrdes quanticos,

baseados na realizag@o dos efeitos quanticos de Hall e Josephson.

A descoberta do Efeito de Josephson em 1962 por Brian Josephson veio permitir a
medi¢do do volt com base em constantes fundamentais. O EJ é observado quando dois
eléctrodos supercondutores, separados por uma camada isoladora de pequena espessura,

jungdo de Josephson, sdo arrefecidos abaixo da sua temperatura de transi¢do (7= 4,2 K).
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As juncdes de Josephson mais comuns e mais utilizadas em metrologia, do tipo SIS
(Supercondutor-Isolador-Supercondutor), sdo constituidas por camadas supercondutoras
de nidbio, separadas por uma barreira isoladora de 6xido de aluminio de reduzida
espessura (= alguns nm) susceptivel de deixar passar uma corrente. Quando a corrente
ultrapassa um valor critico, a barreira isoladora torna-se resistiva e observa-se o
aparecimento de uma tensdo continua, V, aos seus terminais, acompanhada de uma
oscilacdo de corrente com a frequéncia f, de acordo com a relacdo: f=2e V/h, sendo
2e/h=4835979 GHz-V' Expondo uma jungio de Josephson a radiacio de
microondas de frequéncia f (alguns GHz) e variando o valor da corrente de polarizagdo, a
sua curva caracteristica tensdo/corrente apresenta uma série de degraus de tensdao. Em
cada um destes degraus o valor da tensao de Josephson, V;, € dado por:

nfh
2e

V,(n)=

onde 7 (inteiro) identifica o nimero de degraus.

Sendo a tensdo méaxima fornecida por uma jun¢do da ordem de 1 mV, é necessdrio
associar conjuntos de jungdes em série de modo a obter valores de tensdo superiores e
melhorar a relagdo sinal ruido. Inicialmente vérios laboratérios utilizaram apenas uma ou
duas juncdes com tensdes nominais da ordem dos mV, tal como é referido por Reymann
[4]. Actualmente, sdo utilizados milhares de juncdes em série, designados matrizes de
jungdes de Josephson, possibilitando valores desde algumas centenas de mV até cerca de

10V.

Uma matriz de junc¢des de Josephson gera uma tensdo, cujo valor € calculado pela
expressdo V = n -f - h/2e em que f € a frequéncia, i a constante de Planck e e a carga

elementar.

A descoberta do Efeito de Hall Quéntico em 1980 por Klaus von Klitzing veio
permitir basear a representacdo do ohm em constantes fundamentais. O EHQ € observado
em semicondutores de elevada mobilidade e com geometria especifica, quando colocados
em campos magnéticos elevados e submetidos a temperaturas da ordem de 1 K. Fazendo
passar uma corrente / constante através de uma amostra, observa-se que na curva
caracteristica tens@o transversal /campo magnético existem intervalos de campo
magnético em que a tensdo transversal Vy se mantém constante. Nestes intervalos,
designados patamares de Hall, a resisténcia de Hall quantificada Ry (i), definida pelo
quociente entre a tensdo de Hall do patamar de ordem i e a corrente que percorre a

amostra é dada por:
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Ry =Yl

As primeiras medi¢des efectuadas por von Klitzing em 1980 [5] possibilitaram a
obtengio de resultados com valores de exactiddo da ordem de 10 e trés anos mais tarde a
exactiddo obtida por Bliek e Braun era ji da ordem de 107 [6], sendo actualmente possivel
em alguns NMI a obtencio de valores da ordem de 10 para a relagdo entre os seus

padrdes nacionais e a resisténcia de Hall quantificada.

Para a obtencdo de um padrdo primdrio quantico de resisténcia DC € necessaria a
caracterizacdo experimental de amostras de Hall, como é sugerido por Delahaye e
Jeckelmann [7, 8], o que permite a materializagdo da unidade com incertezas tipicas da
ordem de 10®. O método desenvolvido e implementado consiste na utilizacio de um
padrdo quantico de tensdo DC, obtido através do EJ, para a medicdo de diferencas de

potencial por via potenciométrica.

A relacdo entre o ohm e as unidades do SI é obtida através da determinagdo do valor
quantificado da resisténcia de Hall, i/ e2, ou através da constante de estrutura fina,
a=py-c-e /2-h. Existem dois métodos independentes que permitem determinar & com
elevada exactiddo: relacionando « através do EHQ com o valor de uma resisténcia, por
seu lado referida em termos do €g através do condensador calculdvel [9], o que
possibilita valores de exactidio da ordem de 107, ou através do momento magnético

anémalo do electrdo [10], o qual permite uma exactiddo de 4-10°.

Segundo as Recomendagdes 1 e 2 propostas pelo Comité Consultivo de Electricidade
(CCE), aprovadas pelo 75° Comité Internacional dos Pesos e Medidas (CIPM) em 1986
[11] e pela 18" Conferéncia Geral dos Pesos e Medidas (CGPM) (1987, Resolugdo n°® 6)
[12], a partir de 1 de Janeiro de 1990 as representagdes do volt e do ohm passaram a ser
baseadas nos valores adoptados e respectivas incertezas para as constantes de Josephson

K90 =(483597,9 £ 0,2) GHz/V e de von Klitzing Rk ¢ = (25 812,807 £ 0,005) Q.

A actividade metrolégica fundamental, dedicada a ciéncia da medi¢do, tem como
pressupostos principais a definicdo das unidades de medida, a sua realizacdo, através do
desenvolvimento e implementagdo de padrdes de medicdo, a manutengdo ao mais elevado
nivel de exactidao, bem como o estabelecimento de cadeias de rastreabilidade [13]. O
aumento da exactiddo das medi¢des tem sido uma exigéncia e um desafio permanentes

para os Laboratérios Nacionais de Metrologia.
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Actualmente, os padrdes de medi¢do sdo obtidos a partir de uma série de operacdes
exemplificadas na Figura 1.1, onde é apresentada uma cadeia tipica de comparagdes
associada ao ohm e as respectivas incertezas relativas a cada nivel de execucdo. Embora a
incerteza-padrdo associada a realizagdo da unidade no SI, através do valor recomendado e
adoptado pela comunidade internacional para a constante de von Klitzing, seja igual a

+2 - 107, este ndo é considerado quando se utiliza o valor da constante, por convengao.

Defini¢ao SI 1Q=1m? kg -s3-A2
Realizacdo +2-107 EHQ
Reprodugao +10°
\ 4 A\ 4

h

a +108 —_— =
Manutencao 0 82 Rk—90

R, _op =25812,807 Q

Disseminagdo +5.107
Aplicacdo + 107

Figura 1.1 — Cadeia de comparagdes associada ao ohm e incertezas tipicas.

1.2. Situacdo Actual e Opcdes Consideradas

A nivel nacional, a unidade de resisténcia DC tem sido mantida através de um
conjunto de resisténcias-padrdo convencionais, de elevada exactiddo, com valores
nominais de 1 Q e 10kQ. A sua rastreabilidade é obtida através de comparagdes
internacionais, realizadas com o Bureau International des Poids et Mesures, das unidades

de resisténcia utilizando padrdes de referéncia transportdveis, sendo a sua transferéncia
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efectuada através de comparadores de corrente continua e métodos potenciométricos
cldssicos. As capacidades de medicdo e calibracdo neste dominio, considerando a gama
intermédia de valores 6hmicos (1 Q a 100 kQ) assumem valores da ordem de 107
Considerando que os equipamentos de medi¢do possuem cada vez maior resolucio torna-
se imperativo desenvolver esforcos no sentido de melhorar as existentes capacidades

nacionais a nivel primario.

Por outro lado, a utilizacdo de padrdes classicos convencionais tem como principal
inconveniente o facto de serem intrinsecamente instdveis, ou seja, os seus valores variam
com o tempo, com diversos pardmetros de influéncia, tais como temperatura, pressao e
humidade relativa, e de acordo com as condicdes de medi¢do (corrente e/ou tensio
aplicada). Estas variacdes assumem valores da ordem da incerteza da medig¢do. As
limitacdes associadas a esta utilizagdo foram solucionadas através dos chamados padrdes

intrinsecos, baseados em constantes fundamentais.

Considerando como um dos principais objectivos dos laboratérios nacionais de
metrologia o desenvolvimento de novos métodos e sua posterior aplicacdo a definicdo,
materializacdo e disseminacdo de uma unidade com a exactiddo exigida pela ciéncia e
tecnologia actual, os efeitos quanticos de Josephson e Hall foram adaptados a uma
utilizacdo metroldgica pelos principais NMI, dado que possibilitaram a materializa¢do das

unidades de tensdo e de resisténcia através de padrdes intrinsecos, permitindo:
¢ Determinar a instabilidade e a deriva com o tempo de padrdes convencionais;
e Determinar o valor da unidade no SI;

¢ Eliminar os problemas da nio uniformidade das representacdes das unidades
adoptadas pelos varios NMI, através da utilizagdo dos valores adoptados para as

constantes de Josephson e de von Klitzing;
¢ A obtencao da rastreabilidade a Padroes Nacionais.

Este trabalho teve como foco principal a criacdo de meios técnicos adequados para
assegurar a rastreabilidade nacional no dominio da resisténcia DC, com base no valor
convencionalmente adoptado da constante de von Klitzing Rg_o, para a realizacdo do ohm
utilizando o efeito Hall quéntico, bem como a transferéncia de valores 6hmicos de

amostras de Hall quantificadas para resisténcias-padrao convencionais.

Os métodos de calibracdo de resisténcias utilizados a nivel nacional tinham sido até
agora maioritariamente métodos cldssicos de comparacdo com valores de referéncia,

baseados na medicdo de razdes e usando comparadores de corrente e potencidometros.
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O método de transferéncia aqui proposto consiste na utilizacdo de um padrdo
quantico de tensdo DC, obtido através do EJ, para a medicdo de diferencas de potencial
por via potenciométrica. Foram utilizadas como amostras de Hall heteroestruturas de
GaAs/AlGaAs, cujos valores foram inicialmente transferidos para padrdes convencionais
de valor nominal 10 kQ, em contentor termoestabilizado préprio. A disseminacio destes
valores € posteriormente efectuada por comparagdo com padrdes de valor nominal na
gama de 1 Q a 100 kQ, utilizando o mesmo método de medi¢do. Para padrdes de valor
nominal igual ou superior a 1 MQ a medicdo é efectuada por comparagéo utilizando uma

ponte de Wheatstone modificada.

A obtencdo de medidas de elevada exactiddo, associada a disponibilidade de um
padrdo primdrio quantico de resisténcia DC e a transferéncia de valores Shmicos
quantificados  para  resisténcias-padrdo  convencionais  utilizando = métodos
potenciométricos, depende sobretudo das caracteristicas da fonte de corrente utilizada,
sendo a sua estabilidade um dos aspectos fundamentais a considerar. Deste modo, e
estando as fontes de corrente comerciais limitadas a valores tipicos de estabilidade da
ordem de 10°, o que é manifestamente insuficiente quando se pretendem efectuar
medi¢des com incertezas tipicas de 0,01 pQ/Q, foi implementada uma fonte de corrente

DC, baseada essencialmente numa tensdo de referéncia de elevada estabilidade e numa

resisténcia igualmente de elevada estabilidade e de valor nominal seleccionavel.

A concretizacgdo deste trabalho foi marcada pela necessidade de definir, materializar e

manter a unidade de resisténcia em termos de um padrao intrinseco.

Para a realizagdo destes objectivos foram considerados os seguintes aspectos de

desenvolvimento e implementag3o:

¢ Especificacdo de parimetros técnicos para a implementacdo de um sistema

experimental de efeito Hall quantico;
e Montagem, integracdo e teste dos equipamentos de per si e do sistema global;

¢ Desenvolvimento de algoritmos para a implementacdo de mddulos aplicacionais
para a completa automatizacdo e controlo da instrumentagdo associada,

aquisicao, processamento e andlise de dados;

¢ Estudos comportamentais e caracterizagdes de heteroestruturas de GaAs/AlGaAs
para a obtencdo de um padrdo primdrio quantico de resisténcia DC, com os

seguintes pardmetros de influéncia: corrente critica, resisténcia de contactos,
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temperatura, campo magnético e exactidio do valor quantificado do patamar,

permitindo a materializa¢io da unidade com incertezas tipicas da ordem de 10°*;

¢ Implementacdo de um sistema potenciométrico de calibracdo de resisténcias-
padrdo tendo como base um padrdao quantico de tensdo baseado no efeito

Josephson;

¢ Desenvolvimento de uma fonte de corrente continua de elevada estabilidade

(= 10'8), recorrendo a pilhas de mercirio e referéncias electronicas de tensao;

¢ Defini¢ao de modelos matematicos para a determinagdo da incerteza expandida
associada aos sistemas considerados e a avaliagdo das componentes presentes no
respectivo balango de incertezas tendo em conta a sua distribuicio de
probabilidade, coeficientes de sensibilidade e nimero de graus de liberdade,
considerando a metodologia definida no documento GUM e comparacdo destes
valores com os obtidos através do método probabilistico de simulacdo numérica

de Monte Carlo;

¢ Realizacdo de estudos comparativos de validacdo de resultados (potenciémetro

de Josephson versus pontes de medicao).
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2. SISTEMA INTERNACIONAL, GRANDEZAS, UNIDADES E
PADROES

2.1. Introdugao

A defini¢do, a materializacdo e a disseminagdo das unidades esteve desde sempre
relacionada com a possibilidade e/ou facilidade da medicdo, condicionada pela
instrumentacdo disponivel. O desenvolvimento da ciéncia da medi¢do e dos métodos
utilizados tem sido determinado pelo aumento da exigéncia de exactiddo, sensibilidade,
maior reprodutibilidade e repetibilidade e menores tempos de resposta, factores associados
a crescente competitividade e a emergéncia de novas dreas no dominio cientifico e
tecnoldgico, tais como as nano e as biotecnologias, a necessidade de suportar as
tradicionais 4dreas da metrologia fisica, ao reconhecimento da importincia da metrologia
em dreas emergentes (medicina, seguranca alimentar, ambiente). A fisica fundamental tem
contribuido para o desenvolvimento do SI e para a rastreabilidade da medi¢do, envolvendo

a atribuicdo de vdrios prémios Nobel.

Nestes tltimos anos tém surgido diversas questdes, tal como ¢ salientado por
Kononogov [14], no sentido da redefinicdo das unidades de base do SI e da sua relagdo
com constantes fundamentais, considerando a sua importancia e aplicacdo a nivel
fundamental e/ou pratico. As constantes fundamentais da fisica t€ém actualmente dois
papéis principais em metrologia: por um lado, possibilitam a obtencdo de grandezas
invaridveis cuja medi¢do proporciona informacgdo relativamente a reprodutibilidade,
disseminacdo e estabilidade das unidades SI e, por outro, estdo implicitamente ou
explicitamente incorporadas nas definicdes das unidades SI, sendo utilizadas na
manutencdo da reprodutibilidade das unidades secundarias. Em 2005, o BIPM adoptou
uma recomendacdo [15] para a realizagdo de medicdes preliminares no sentido da
redefini¢do de quatro unidades base do SI: quilograma, ampere, Kelvin e mole. Mills [16]
sugeriu algumas opcdes para as novas definicoes destas unidades, fixando quatro
constantes fundamentais: constante de Planck, carga elementar, constante de Boltzmann e

nimero de Avogadro.

No sentido de assegurar o desenvolvimento destas capacidades e garantir a necessaria
rastreabilidade foi implementado um programa Europeu, iMERA (Implementing
Metrology in the European Research Area) [17], coordenado pelos NMI. Entre os aspectos
que mais influenciaram o desenvolvimento e a evolugdo metrolégica da medi¢do estio,

segundo Weiss [18], o aumento da exactiddo e da estabilidade das referéncias utilizadas
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para a materializacdo das unidades e também, tal como refere Pendrill [19], a
implementagdo e o desenvolvimento de novos sistemas de medi¢do desde a nanofisica a

foténica e ao desenvolvimento de técnicas mais exactas na produ¢do de novos sensores.

Por outro lado, e segundo Petley [20], o periodo fértil do electromagnetismo no
século XIX propiciou a defini¢do de trés séries de unidades: unidades electromagnéticas,
unidades electrostiticas e unidades praticas. Apesar da unificagdo do electromagnetismo
por Maxwell em 1873, foram necessdrios quase cem anos até a obten¢do de um acordo
internacional unificando as unidades eléctricas num dnico sistema — Sistema Internacional

de Unidades [21].

O Sistema Internacional de Unidades, adoptado pela Conferéncia Geral de Pesos e
Medidas, é uma referéncia internacionalmente aceite em termos da qual se definem as
restantes unidades. A sua utilizagdo € transversal e comum em meios cientificos e
tecnoldgicos, bem como nas mais variadas actividades no dominio da engenharia ou no
comércio. As unidades de base do SI e as unidades derivadas formam um conjunto
coerente ndo sendo assim necessdria a conversdo de unidades. Sendo este o dnico sistema
globalmente reconhecido, permite um didlogo facil e harmonizado infer sociedades em

termos de grandezas e unidades.

O valor de uma grandeza é geralmente expresso pelo produto de um nimero e de
uma unidade. A unidade é simplesmente um exemplo particular da grandeza relacionada e
utilizada como referéncia e o nimero a razdo entre o valor da grandeza e a unidade. No
entanto, ¢ como ja tem sido provado pelas diversas ambiguidades criadas nos mais
diversos dominios, tendo mesmo por vezes suscitado situagdes andmalas e originado
graves problemas de uniformidade de linguagem em estados de decisdo critica, a
importincia de um conjunto de unidades bem definidas e universalmente aceites para a
multiplicidade de medi¢des que suportam a complexa sociedade a que pertencemos, torna
imprescindivel que estas unidades sejam constantes no espaco e no tempo e realizadas

com elevada exactidao.

A criagdo de um sistema de unidades pressupde a partida a defini¢do de um sistema
de grandezas, suportado por um sistema de equacgdes definindo as relagdes de
interdependéncia destas grandezas e determinando as relagcdes entre as respectivas
unidades. Por uma questdo de simplicidade, foram inicialmente estabelecidas defini¢des
para um pequeno ndmero de unidades, designadas unidades de base, e posteriormente
definidas as unidades para as restantes grandezas, tendo como referéncia as unidades de

base, designadas unidades derivadas. Paralelamente, as grandezas sdo descritas como
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grandezas de base e grandezas derivadas, sendo as equacdes de definicdo utilizadas na
determinacdo da expressdo das respectivas unidades (unidades derivadas em termos das
unidades de base). Assim, a escolha das unidades é efectuada apds a selec¢do das
grandezas e das respectivas equacdes de definicdo. A divisdo das grandezas em grandezas
de base e grandezas derivadas possui apenas caricter convencional, ndo tendo relevancia

fisica.

O numero de grandezas derivadas de interesse cientifico e tecnolégico poderd ser
alargado sem limite, sempre que o desenvolvimento de novos dominios do conhecimento
potencie o aparecimento e a representagdo de novas grandezas e das respectivas equagdes

de definicdo em termos das grandezas existentes.

A 20 de Maio de 1875 dava-se um passo histdrico para o inicio da uniformizagado
mundial das medigdes através da assinatura da Convencdo do Metro, em Paris, por
dezassete paises, entre os quais Portugal. Esta Convengao estabeleceu a criagdo do Bureau
International des Poids et Mesures, tendo como principal missio a uniformizacao mundial

das medi¢des, baseada nas seguintes accoes:

- Estabelecer padrdes fundamentais e escalas para a medi¢ao das principais

grandezas fisicas e manter protétipos internacionais das mesmas;
- Realizar comparagdes de padrdes nacionais e internacionais;
- Assegurar a coordenacdo dos correspondentes métodos de medicao;

- Realizar e coordenar medi¢Ges de constantes fisicas fundamentais relevantes

para as actividades desenvolvidas.

O BIPM desenvolve a sua actividade sob a supervisdao exclusiva do Comité
Internacional de Pesos e Medidas, o qual por sua vez é supervisionado pela Conferéncia

Geral de Pesos e Medidas.

Inicialmente, a actividade do BIPM restringiu-se as unidades de comprimento e
massa, as quais tinham sido recentemente redefinidas e largamente divulgadas com a

Convengdo do Metro:

- A nova medida de comprimento, o metro, foi definida como a décima

milionésima parte de um quadrante do meridiano terrestre;

- E o0 quilograma, obtido directamente do metro, como a massa de um cubo de

arestas de 1 dm de comprimento, contendo dgua destilada.
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Posteriormente, a sua actividade foi alargada aos padrdes de medida do dominio da
electricidade (1927), fotometria e radiometria (1937), radiagdes ionizantes (1960), escalas

de tempo (1988) e quimica (2000).

O CIPM ¢ formado por Comités Consultivos para os diversos dominios de actividade
do BIPM. Estes sdo constituidos por representes de Laboratdrios Nacionais de Metrologia
ou Institutos Designados (DI) sob o acordo do CIPM e sdo responsdveis pela coordenacdo
das actividades realizadas nos diferentes dominios, propondo recomenda¢des ao CIPM

relativamente as varias unidades.

O Comité Consultivo para a Electricidade (CCE) foi estabelecido em 1927 pela 7*
CGPM, tendo desde 1997 a designacdo de Comité Consultivo para a Electricidade e
Magnetismo (CCEM).

O SI, adoptado em 1948 pela 9° CGPM, tem sido preferencialmente utilizado como
linguagem cientifica e tecnoldgica. A designacdo de Sistema Internacional de Unidades
foi estabelecida pela 11* CGPM em 1960. A 10* CGPM (1954, Resolugdo n° 6) e a 14*
CGPM (1971, Resolugdo n° 3) adoptaram como unidades de base deste sistema pratico de
unidades as unidades das seguintes sete grandezas: comprimento, massa, tempo, corrente
eléctrica, temperatura termodindmica, quantidade de matéria e intensidade luminosa. O SI
¢ um sistema dindmico que acompanha e reflecte as melhores priticas de medicdo
paralelamente ao desenvolvimento técnico-cientifico, evoluindo no sentido de um sistema
baseado em artefactos para um sistema essencialmente baseado em constantes
fundamentais e processos atomicos. A defini¢cdo e a realiza¢do de cada unidade de base SI
sdo geralmente modificadas sempre que a ciéncia metroldgica possibilita a sua medi¢ao

com maior rigor e exactidao.

Actualmente, apenas a unidade de massa, o quilograma, € ainda definida em termos
de um artefacto, o protétipo internacional do quilograma, mantido no BIPM e existindo
copias em diversos NMI (Portugal possui a cépia n° 69). Existem assim enormes
vantagens quando comparamos as actuais defini¢des das unidades, definidas em termos de
constantes atomicas e fundamentais, relativamente aos respectivos artefactos. Com estas
definicdes ndo dependem de parametros de influéncia, tais como condi¢cdes ambientais, e
sobretudo ndo derivam com o tempo. Além disso, podem ser realizadas em qualquer
laboratério, simplificando e aperfeicoando a rastreabilidade da medicdo de padrdes
primdrios. Como exemplo, salienta-se a descoberta dos efeitos quanticos de Josephson e
Hall que possibilitam a obtencdo de dois padrdes quanticos no dominio da electricidade,

permitindo a materializagdo, a manutencdo e a disseminacio das unidades volt e ohm com
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exactiddo superior a até entdo obtida. Estes efeitos quanticos terdo ainda um papel
determinante na actualizacdo do SI, nomeadamente, tal como descrito na sec¢do 2.5, pela
abordagem para relacionar o quilograma com a constante de Planck 4 utilizando o sistema
experimental da balanca de watt, cujo principio de funcionamento recorre a equivaléncia
entre poténcia eléctrica e poténcia mecanica, sendo as grandezas eléctricas obtidas através

dos efeitos quanticos de Josephson e Hall.

O actual SI é ainda e apenas um passo em direc¢do a um sistema mais unificado e
coerente, tendo sempre como objectivo primordial assegurar a rastreabilidade em resposta

as necessidades da sociedade.

Considerando que a maioria das unidades do SI sdo definidas em termos de
constantes fisicas fundamentais, possivelmente teremos em breve um sistema de unidades

universal, ndo confinado ao nosso planeta mas mantendo-se valido em todo o universo.

2.2. Perspectiva Historica

Em finais do século XIX alguns cientistas expressavam j4 dividas relativamente ao
facto de se considerar caracteristicas do nosso planeta como a base de um sistema de

unidades.

Em 1870, Maxwell [22] sugeriu que se ndo deveriam referenciar as medidas de
comprimento, tempo € massa no movimento ou na massa do nosso planeta mas sim
considerar como referéncia um determinado comprimento de onda, frequéncia e uma

massa molecular.

Em 1889, Max Planck foi um pouco mais longe ao afirmar que um sistema de
unidades ndo deve ser baseado em &dtomos ou moléculas mas sim em constantes
fundamentais, devendo ainda ser independente de qualquer substincia material ou técnica

de medicdo para permitir maior estabilidade e uniformidade a longo prazo.

Estes foram argumentos muito convincentes, sugerindo um caminho que a
comunidade fisica tem tentado cumprir até a actualidade. Os progressos observados tém
tido ritmos muito variados de acordo com a unidade considerada. Foi no caso do metro
que o primeiro requisito de Maxwell se observou. Entre 1960 e 1983, a defini¢ao do metro
era baseada na radia¢do emitida pelo 4tomo excitado de cripton, como 1 650 763,73 vezes

o comprimento de onda da emissdo vermelha-alaranjada de um atomo de Kr-86. Em 1983,
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esta definicdo foi substituida pela actual defini¢do do metro, baseada numa constante

fundamental — velocidade da luz no vazio.

O sistema métrico decimal, sistema de unidades baseado no metro e no quilograma,
surgiu apos a revolucio francesa de 1789, tendo como padrdes dois artefactos (construidos
numa liga com 90% de platina e 10 % de iridio) representando o metro e o quilograma, e

depositados nos Arquivos Nacionais franceses, em Paris, em 1799.

Em 1832, Gauss incentivou fortemente a aplicacdo deste sistema métrico,
considerando também a unidade de tempo, o segundo, como um sistema coerente de
unidades para as ciéncias da fisica. Gauss foi pioneiro na realizacdo de medicdes absolutas
do campo magnético da terra em termos de um sistema decimal baseado nas trés unidades
mecdnicas para as grandezas comprimento, massa e tempo (respectivamente milimetro,
grama e segundo). A aplicacdo destas unidades no dominio da electricidade e do
magnetismo foi posteriormente desenvolvida em 1860 por Maxwell e Thomson na British
Association for the Advancement of Science (BAAS), formulando a necessidade de um
sistema de unidades coerentes com unidades de base e derivadas. Em 1874 a BAAS
introduziu o sistema CGS, sistema de unidades coerente tridimensional baseado em trés
unidades mecanicas (centimetro, grama e segundo) utilizando prefixos, do micro ao mega,
para expressar submultiplos e multiplos decimais. Os valores das unidades coerentes CGS
no dominio da electricidade e magnetismo provaram ser inconvenientes de modo que, em
1880, a BAAS e o Congresso Internacional da Electricidade (que antecedeu a IEC —
International Electrotechnical Commission) aprovaram um conjunto de unidades préticas
mutuamente independentes. Este conjunto de unidades considerava o ohm para a

resisténcia eléctrica, o volt para a for¢a electromotriz e o ampere para a corrente eléctrica.

Ap6s a assinatura da Convengdo do Metro e a criagdo do BIPM, cuja actividade é
supervisionada pelo CIPM, actuando este sob autoridade da CGPM, foram iniciados
esforcos no sentido da constru¢do de novos protétipos internacionais do metro e do
quilograma. Em 1889 a primeira CGPM aprovou dois destes protdtipos bem como o
segundo astronémico para unidade de tempo. Estas trés unidades constituiram assim o
sistema de unidades mecanico tridimensional MKS, baseado no metro, quilograma e

segundo.

Em 1901 Giorgi demonstrou que era possivel combinar as unidades mecanicas do
sistema MKS com unidades eléctricas, constituindo um sistema coerente, a quatro
dimensdes, juntando o ampere ou o ohm, e reescrever as equagdes do electromagnetismo

na forma racionalizada. A proposta de Giorgi revelou-se precursora e decisiva, tendo sido
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entusiasticamente discutida pelo IEC e pela Unido Internacional de Fisica Pura e Aplicada
(IUPAP). Em 1939, foi proposta pelo CCE a adopcdo do sistema MKSA, baseado no

metro, quilograma, segundo e ampere, tendo a mesma sido aprovada pelo CIPM em 1946.

Em 1954 através da 10° CGPM, Resolu¢do n° 6, foi aprovada a inclusdo do ampere,
do kelvin e da candela como unidades de base, respectivamente, para a corrente eléctrica,
temperatura termodindmica e intensidade luminosa. Este sistema assumiu entdo a
designacdo de Sistema Internacional de Unidades, com abreviatura SI, em 1960 pela 11°
CGPM. Em 1971 a 14* CGPM adoptou a actual versao do SI com sete unidades de base,

pela adicao da mole como unidade da quantidade de matéria.

2.3. Grandezas e Unidades

A definicdo das relagdes exactas entre grandezas que caracterizam fendmenos fisicos
permite obter a sua descri¢do de forma simbdlica. Assim surge a necessidade da existéncia
de unidades de medida, através das quais se possa comparar o valor de qualquer grandeza.
Por definicdo [13], grandeza € a propriedade de um fenémeno, corpo, ou substincia, que
se pode exprimir quantitativamente sob a forma de um nimero e de uma referéncia. Uma
unidade de medida é uma grandeza escalar, definida e adoptada por convencdo, com a
qual qualquer outra grandeza da mesma natureza pode ser comparada, sendo a relacdo
entre estas grandezas expressa sob a forma de um nimero. A medicdo de uma grandeza é
0 processo experimental que permite obter um ou mais valores razoavelmente atribuiveis a

essa grandeza.

A Tabela 2.1 apresenta as sete grandezas (possuindo cada uma dimensdo prépria) e

unidades de base do SI, bem como a respectiva designagdo e simbolo.

As restantes grandezas sdo derivadas e expressas em termos das grandezas de base.
As unidades derivadas do SI sdo produtos de poténcias de unidades de base e com factor
numérico unitario. Uma unidade derivada coerente do SI é definida unicamente em termos
de unidades de base. Como exemplo, sdo indicadas na Tabela 2.2 as unidades derivadas

coerentes do SI no dominio da electricidade.
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Grandeza de base Unidade de base

Nome Simbolo da  Simbolo da Nome Simbolo da
grandeza dimensao unidade

Comprimento I, x, r, etc. L metro m

Massa m M quilograma kg

Tempo t T segundo S

Intensidade de corrente eléctrica [ I ampere

Temperatura termodinamica T ® kelvin K

Quantidade de matéria n N mole mol

Intensidade luminosa I, J candela cd

Tabela 2.1 — Grandezas e Unidades de base do SI e respectiva simbologia [21].

Expressa em

Expressa em

Grandeza derivada Designaciao Simbolo  gutras unidades de
unidades ST base SI
Poténcia, fluxo radiante watt \\% J/s m> kg §3
Carga eléctrica, quantidade de coulomb C A-s
electricidade
Diferenca de potencial, for¢a volt vV W/A m’kg s> Al
electromotriz
3 A-l
Intensidade de campo eléctrico ~ Volt por metro  V/m mkgs™ A
Fluxo magnético weber Wb m*kgs? A
Dens@ade de f:ll.lXO magnético, tesla T Wh/m2 ke 2 AT
inducdo magnética
Intensidade de campo magnético ampere por A/m
metro
Capacidade eléctrica farad F C/V m?kg' st A’
Resisténcia eléctrica ohm Q V/A m’ kg s? A?
Condutancia eléctrica siemens S AV m?kg's’ A’
Indutancia henry H Wb/A m® kg s? A”

Tabela 2.2 — Unidades derivadas coerentes do SI no dominio da electricidade [23].
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As suas dimensdes sdo dadas por produtos de poténcias das dimensdes das grandezas
de base, através das respectivas relacdes de definicdo. Geralmente, a dimensdo de uma

grandeza Q € escrita na forma de produto dimensional do tipo:
dim Q=LMPT'I° & N J" (2.1

sendo, I, M, T, I, & N e J o simbolo correspondente a dimensdo das sete grandezas
referidas e &, B, 7 6, & { e 1 os respectivos expoentes (inteiros, positivos, negativos ou
nulos). Por exemplo, a dimensdo da grandeza velocidade é dada por L T da forca por

LM T eadimensio da grandeza energia dada por L*MT™.

Embora as sete grandezas de base — comprimento, massa, tempo, corrente eléctrica,
temperatura termodindmica, quantidade de matéria e a intensidade luminosa — sejam
consideradas independentes por convencgdo, as respectivas unidades de base — o metro,
quilograma, segundo, ampere, kelvin, mole e candela — s@o interdependentes, como se
observa na Figura 2.1. Assim, o metro integra a definicio do segundo; o ampere estd
relacionado com o metro, quilograma e segundo; a mole integra a defini¢cdo do quilograma

e a candela estd relacionada com o metro, o quilograma e o segundo.

K

A

—_——— -

Figura 2.1 — Relag@o de dependéncia entre as unidades de base do SI.

Existem, no entanto, grandezas que ndo podem ser definidas em termos das sete
grandezas de base do SI, tendo a natureza de uma contagem, tal como no caso de um

nimero de moléculas ou na degenerescéncia de um estado em mecanica quintica (o
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nimero de estados independentes com a mesma energia), sendo consideradas grandezas

adimensionais ou grandezas de dimenséo 1.

Individualmente, cada pais tem regras estabelecidas, através de legislagdo prépria, no
que se refere a utilizacdo das unidades numa base nacional, quer para uso geral quer para
actividades no dominio comercial, ambiental, da saide, da seguranca e da educagdo. Na
maior parte dos paises, tal como em Portugal, esta legislacdo encontra-se baseada no SI. A
Organizagdo Internacional de Metrologia Legal (OIML), fundada em 1955, tem como

missdo a harmonizag¢ao internacional da legislagdo a nivel metroldgico.

2.4. Evolugao Metrolégica das Unidades Eléctricas
2.4.1. Padrdoes Materiais e Unidades

No século XIX, os experimentalistas referiam as diferencas de potencial como um
determinado nimero de células electroquimicas e o valor de uma resisténcia eléctrica
associado ao comprimento de um fio de cobre tal como é descrito por Lynch [24]. Em
1848, circularam as primeiras copias de um padrdo de resisténcia e em 1860 Siemens
sugeriu a utilizacdo de um padrdo igualmente arbitrario mas mais reprodutivel, constituido
por um tubo de mercirio de 1 metro de comprimento, com uma sec¢io de 1 mm’. Em
1861, Charles Bright e Latimer Clarck demonstraram a necessidade da existéncia de
padrdoes materiais que permitissem representar as unidades de tensdo, resisténcia,
capacidade e corrente, embora ainda existisse a ambiguidade dos conceitos unidade e
padrdo.

Em 1863 a unidade de resisténcia assumiu a sua actual designag¢do, ohm, (atribuido
em homenagem ao fisico alemao Georg Ohm).

Em 1865 a BAAS adoptou um padrdo de resisténcia, constituido por enrolamentos
de fio metdlico em tubos de cobre de forma anelar e com parafina no seu interior (Figura
2.2), tendo um valor nominal ajustado a 10" m/s (sistema cgs) '. Esta concepgio permitia o
controlo térmico através da sua imersdo em dgua. Posteriormente, foram utilizados
enrolamentos com combinacdes de outros materiais, tais como, prata e platina, prata e
ouro e prata e iridio.

Em 1883 alguns laboratérios ainda definiam o ohm como a resisténcia de uma

L, . . 2 ~
coluna de merctrio de 106 cm de comprimento e 1 mm~ de sec¢do. Com o aumento da

" A resisténcia de um condutor de comprimento L e seccio A é dada por: R=p- L/A, sendo p a
resistividade; 1 nQ = Is-cm™ (unidades electromagnéticas cgs).

18
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exactidio da medi¢io (nesta altura da ordem de 1 parte em 10°), a dimensio do

comprimento foi corrigida para 106,3 cm, valor adoptado para o ohm internacional.

No caso da diferenca de potencial eram utilizadas duas defini¢cdes, a de um
sistema quimico (amostra de Daniel ou pilha de cobre) ou a de um dispositivo que
permitisse a medi¢do de uma diferenga de potencial. Esta dltima prevaleceu durante algum
tempo, ndo se tendo revelado fécil a construgdo de tal dispositivo. O electrémetro de
Thomson surgiu em 1867 e possuia a capacidade maxima de medi¢cdo de 6 500 pilhas de

Daniel (= 7 kV) e era sensivel a incrementos de uma célula.

Figura 2.2 — Resisténcia-padrdao da BAAS, 1865.

Em 1881 Thomson definiu a unidade de corrente, para a qual Helmholtz propds o

nome de ampere.

Em 1893 verificou-se o primeiro acordo internacional para as unidades eléctricas.
Foram introduzidas as chamadas unidades internacionais para a corrente e a resisténcia
com as defini¢des do ampere internacional e do ohm internacional, confirmadas pela
Conferéncia Internacional de Londres em 1908. Esta designacdo deu lugar a de unidades

absolutas em 1948, na 9* CGPM que adoptou o ampere para unidade de corrente eléctrica.

As unidades foram definidas por padrdes materiais, uma coluna de mercurio para
0 ohm, uma determinada massa de prata depositada numa pilha electrolitica para definir o
ampere e uma determinada fraccdo do potencial de uma pilha de Clark (substituida em
1908 pela pilha de Weston) para definir o volt. A pilha-padrdo de Weston também
conhecida como pilha de cddmio (constituida por dois eléctrodos, um de mercirio e outro

de mercuirio-cddmio, tendo como electrélito uma solucdo de sulfato de cddmio), cuja
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imagem se apresenta na Figura 2.3, tinha uma forca electromotriz nominal de 1,018 V e
um coeficiente térmico da ordem de 40 - 10° /°C a 20 °C. Esta tinha a vantagem de ser

mais facilmente transportada e utilizada como padriao de medicao.

Em 1946, foram aceites pelo CIPM as propostas de defini¢cdo dos valores tedricos
das unidades ampere, volt, ohm, coulomb, farad, henry e weber (Tabela 2.3), adoptadas
em 1948 pela 9* CGPM. A 14* CGPM, em 1971 adoptou o nome siemens, simbolo S, para

a unidade eléctrica condutancia.

Figura 2.3 — Pilha-padrdo de Weston.

Por fim, e de acordo com a 6* Resolug@o da 18* CGPM, a partir de 1 de Janeiro de
1990 as representacdes do volt e do ohm passaram a ser baseadas nos valores
convencionalmente aceites para as constantes de Josephson e de von Klitzing com

incertezas-padrio relativas, respectivamente, de 4-107 e 2:107.

A medicdo de constantes fundamentais da fisica tem demonstrado um impacto cada
vez mais significativo na realizacdo e na medicdo de elevada exactiddo de grandezas
eléctricas, associadas a defini¢do das unidades base do SI e a reprodutibilidade das
unidades secunddrias. Periodicamente sdo efectuados ajustes de minimos quadrados as
constantes fisicas fundamentais de modo a obter uma série de valores, recomendados
internacionalmente, mutuamente consistente. Os dados para a realizacdo destes ajustes
provém de constantes auxiliares e de dados de entrada estocdsticos. Os primeiros sio
constantes definidas, tais como ¢ ou g, ou tal como R. com incerteza associada
suficientemente pequena comparada com a incerteza dos dados estocdsticos de entrada

com os quais estdo associadas, sendo consideradas como exactas.
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Unidade / Simbolo

Definicao adoptada pela 9 CGPM em 1948

ampere / A
(unidade de corrente
eléctrica)

O ampere € a intensidade de uma corrente constante que, mantida em dois
condutores paralelos, rectilineos, de comprimento infinito, de sec¢do
circular desprezével e colocados a distancia de 1 metro um do outro no
vazio, produziria entre estes condutores uma forca igual a 2 - 107 newton
por metro de comprimento.

volt/V O volt € a diferenga de potencial entre dois pontos de um condutor
(unidade de diferencga percorrido por uma corrente constante de 1 ampere, quando a poténcia
de potencial e de forca  dissipada entre entres dois pontos € igual a 1 watt.
electromotriz) (V=m>- kg - s AT

O ohm ¢ a resisténcia eléctrica entre dois pontos de um condutor quando
ohm/Q uma diferenga de potencial constante de 1 volt, aplicada nestes dois

(unidade de resisténcia
eléctrica)

pontos, produz no condutor uma corrente de 1 ampere, nao sendo o
condutor sede de qualquer forca electromotriz.
(Q=m’-kg-s° A9

coulomb / C
(unidade de quantidade
de electricidade)

O coulomb € a quantidade de electricidade transportada num segundo por
uma corrente de 1 ampere.
(1C=1A-5)

O farad € a capacidade de um condensador entre as ldminas do qual surge

far%.l:ii/;‘ d uma diferenca de potencial de 1 volt quando € carregado por uma
E’Lctzmafi diz d:) quantidade de electricidade de 1 coulomb.
P (F=m’2-kg'1- s4-A2)
O henry € a indutincia de um circuito fechado no qual é produzida uma
?:’ZZZC/ZEH de for.ga electromotriz de 1 volt quando a corrente eléctrica no circuito varia
indutancia) umforn;emente ;1 um:;l taxa de 1 ampere por segundo.
(H=m"-kg-s"-A")
O weber € o fluxo magnético no qual, ligando um circuito de uma volta,
Xi‘;;;ée‘zs fluxo produz nele uma forca electromotriz de 1 volt se este for reduzido para
magnético) zero a uma taxa uniforme de 1 segundo.

(Wb=m”-kg-s*-A")

Tabela 2.3 — Defini¢do dos valores tedricos das unidades eléctricas ampere, volt, ohm, coulomb,
farad, henry e weber adoptada pela 9* CGPM em 1948 [21, 25].

A realizagdo de ajustes as constantes fisicas fundamentais, a atribuicdo de incertezas,

bem como a recomendacdo internacional dos respectivos valores & efectuada sob os

auspicios da CODATA (http://physics.nist.gov/cuu/Constants/).

O ajuste das unidades eléctricas, efectuado em 1969, foi acompanhado pelo valor

recomendado, pelo CCE, para a razdo giromagnética do protdo. A medi¢do deste valor
pelo método de campo elevado contribuiu para a exactiddo da realizagdo do ampere e as
respectivas medi¢des em campo fraco para a determinagdo da constante de estrutura fina e
do ohm. Mais tarde, em 1983, foi considerado um outro ajuste tal como é referido e
descrito por Taylor [26] e posteriormente em 1986 e 1988 [27] foi efectuado um novo
ajuste, com a adopg¢ao das constantes quanticas K; e R.

Tuninsky [28] e Petley [29] analisam e discutem estatisticamente as diferencas e as

derivas entre as unidades eléctricas previamente mantidas, baseadas em artefactos, e as
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respectivas alteragdes devidas a introducdo das constantes fundamentais, através dos

efeitos quanticos, e as suas implicagdes no SI.

A Figura 2.4 representa algumas das ligacdes entre as unidades de base do SI
(circulos vermelhos) e constantes fundamentais e atémicas (rectangulos verdes). As
unidades de base do SI estdo ligadas as grandezas mensurdveis através de constantes
universais e imutdveis da fisica. As unidades definidas em termos de constantes
fundamentais podem ser realizadas em qualquer NMI, simplificando e aperfeicoando o
sistema de rastreabilidade. As incertezas dos valores das grandezas SI estdo limitadas ao
conhecimento existente dos fenémenos fisicos associados e a capacidade de realizacao das

unidades com a exactiddo necessdria e nao pelas limitagdes intrinsecas dos préprios

fendmenos.
| | ]
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Figura 2.4 — Relacdo entre as sete unidades de base do SI (circulos vermelhos), constantes

fundamentais e atomicas (rectingulos verdes) e incertezas-padrio associadas as respectivas

realizacdes praticas; rectangulos cinzentos reflectem o desconhecimento existente sobre a
estabilidade a longo prazo do artefacto que representa o quilograma e os seus efeitos na realizagdao

prética das defini¢des do ampere, mole e candela (Terry Quinn, BIPM, Dez. 2004).
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2.4.2. Representacdo Laboratorial e Relagdes de Defini¢do do Ampere,

Volt e Ohm

E importante distinguir entre a definicdio de uma unidade e a sua realizacio. A
realizacdo absoluta de uma unidade, através da sua defini¢do no SI, permite obter o valor e
a incerteza associada dessa grandeza. A realizagdao do ampere (unidade de base do SI), do
ohm e do volt (unidades derivadas do SI), directamente e em termos das suas defini¢des, é
bastante complexa. Actualmente, os métodos de maior exactiddo utilizados na realizacio
das unidades eléctricas estdo baseados em efeitos quanticos: o volt realizado através do
efeito Josephson e o ohm através do efeito Hall quantico, estando estas unidades apenas
relacionadas com constantes fundamentais. A realizacdo do ampere € efectuada através da

combinacdo da realizagdo do watt (valor de poténcia correspondente a libertacdo de

energia de 1 joule em 1 segundo), do ohm ou do volt ( AzV:W] ou A’ W As
02 02

unidades eléctricas SI sdo definidas em fung¢do das unidades mecénicas assumindo a
igualdade entre energia mecanica e energia eléctrica. O watt realizado electricamente €
comparado com o watt mecanicamente realizado, através da balanca de watt,
considerando a igualdade entre poténcia eléctrica e poténcia mecéinica (VI =m g v). O
ohm ¢é realizado utilizando o condensador de Thompson-Lampard e o volt através de uma
balanca na qual é medida uma forca electrostitica em termos de uma for¢a mecénica. O
ampere pode assim ser deduzido através da combinacdo de quaisquer duas destas
unidades, sendo a sua incerteza relativa estimada da ordem de algumas partes em 10". O
ampere, o ohm e o volt podem também ser determinados pela medicdo de vdrias
combinacdes de constantes fisicas. A Tabela 2.4 sintetiza algumas formas de realizar e

reproduzir estas trés unidades eléctricas, apresentadas nos pontos seguintes.

Ampere Volt Ohm
Definicao 1A lV=ls'3<m2-kg<A'] 1£2=ls'3<m2-kg-A'2
Reproducio Razdo Giromagnética do Protao Efeito Josephson Efeito Hall Quéntico
V,=n-h/(2 =h/(i-e’
I = constante - f/ 7, s =nh/(2e) Ry =h/(i-e”)
Const. Josephson Const. von Klitzing
Realizacio Directa Balanga de Corrente Balanga de Tensdo Condensador Calculdvel

Realizacio Indirecta

através de constantes A= /{7/] } /{7/2 } V=A.-Q Q=qu- ﬁ {eiz}

fundamentais

. Pilhas-Padrio, Resisténcias- Pilhas-Padrio, oA "
Manutencio e - X . A . - Resisténcias-Padrio,
R L Padrio, Efeito Josephson, Efeito Referéncias Electrénicas de Tensao, . -
Disseminacio ol K Efeito Hall Quantico
Hall Quantico Efeito Josephson

Tabela 2.4 — Definicdo, reproducio e realizag¢do das unidades eléctricas ampere, volt e ohm.
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2.4.2.1. Unidade de Corrente Eléctrica

Depois da determinacdo fundamental do ampere através da balanca de corrente em
1972, a unidade de corrente eléctrica foi determinada por métodos de ressonincia
magnética nuclear, apresentados e descritos por Elnékavé e Schlesok [30, 31]. A partir da
relacdo existente entre a frequéncia de precess@o dos protdes num campo magnético de
indu¢do B mede-se a frequéncia em dois campos de diferente intensidade, sendo ¥ o
coeficiente giromagnético do protdo a constante de proporcionalidade. Na experiéncia em
campo fraco, efectuada num solendide em campo homogéneo, a intensidade da corrente /,

que o percorre € inversamente proporcional ao coeficiente giromagnético:

K K A A
V= L=l = Viegr | = (2.2)
I, 1 5 \ Ay Ap

sendo Ap; a unidade de corrente deduzida a partir dos padrdes primdrios do volt e do ohm,

A o valor do ampere no SI, /, 5 a intensidade de corrente expressa em Ag, K; uma
K, L o

constante e J;.5 = —— . Na experiéncia em campo forte, para qual a inducdo é avaliada
1-BI

a partir da ac¢do exercida sobre um condutor percorrido por uma corrente I, cujo valor é

directamente proporcional a ¥

A A
y=K,1,=K, 1, 4 %E Vopi (%) (2.3)

sendo K, uma constante e %.p; =K I, p;. Igualando as expressdes anteriores obtém-se:

1
ABI — 2’1—31 A (24)

A Vog

Schlesok [31] identifica os componentes de incerteza associados a cada um dos métodos,
obtendo incertezas de 5 ppm e 8 ppm, respectivamente, para ¥ e A.
Um método alternativo de determinacdo absoluta do ampere consiste na medi¢do de

uma forca F, no mesmo campo de um electroiman, exercida sobre um enrolamento
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percorrido pela corrente I, e em seguida a for¢a electromotriz V induzida pelo

deslocamento deste a velocidade v, obtendo-se a seguinte relagdo:

= 4 (2.5)
1%

F
1
Considerando a lei de ohm, o ampere é determinado em fungdo das grandezas mecénicas
F e v e do valor da resisténcia R.

Posteriormente, Tarbeyev [32] propds um método alternativo para a realizacdo do
ampere através de uma técnica de levitacdo de uma massa supercondutora.

Actualmente, e de acordo com resultados experimentais ja bastante satisfatérios, a
tendéncia serd a representacdo do ampere em termos da carga elementar através do efeito
de Single Electron Tunneling (SET). Este efeito, recorre a tecnologia de filmes finos, para
a obtencdo de estruturas que permitam confinar electrdes tnicos possibilitando a sua
contagem. Em 2003, no 4mbito do projecto Europeu Count [33], foi implementado um
dispositivo de bombeamento de electrdes e um de contagem (para valores da ordem 1 pA).
Neste projecto foram testadas jungdes baseadas em microfilamentos de crémio colocados
em série, sobre os quais é forcada uma corrente eléctrica. Os electrdoes sdo transferidos
quase regularmente e contados através de um conjunto capacitivo acoplado a um
transistor. Foram obtidos valores de correntes da ordem de 1,5, 3 e 4pA,
respectivamente, com frequéncias de bombeamento de 10, 20 e 30 MHz.

As limitagdes existentes estdo relacionadas com o facto dos valores de corrente
obtidos ainda serem extremamente baixos (= 1 pA) e elevada incerteza associada (= 10,

0 que uma vez ultrapassado poderd conduzir a realizagdo do ampere através do SET.

2.4.2.2.  Unidade de Diferenca de Potencial

A realizacdo do volt no SI € efectuada através do sistema experimental da balanca de
tensdo, tal como a implementada no PTB em 1989 [34], baseada no principio da
conservacdo de energia e na comparacdo entre uma forca electrostitica e uma forca
mecénica, sendo a incerteza associada, da ordem de 10 WV/V, elevada face as actuais
exigéncias instrumentais. Até ao inicio dos anos 70, a unidade laboratorial de tensdo DC
era definida e mantida através do valor médio de um grupo de pilhas-padrao do tipo
Weston (tendo cada uma um valor nominal de 1,018 V) ou através de referéncias

electronicas de tensdo baseadas em diodos de zener (de valor nominal 1V, 1,018V e
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10 V). Estas, tais como quaisquer outros artefactos, sdo intrinsecamente instdveis e

dependentes de diversos pardmetros de influéncia.

Contrariamente, a estabilidade de referéncias de tensdo baseadas no EJ dependem
apenas da exactiddo da frequéncia, actualmente da ordem de 1 parte em 10" (através de
reldgios atdmicos de césio). Assim, desde 1972, alguns NMI utilizam o efeito Josephson,
materializado por matrizes de juncdes (Figura 2.5), para definir, manter e disseminar a
unidade de tensdo. A relacdo obtida, V,, = nfh/(2e) = nf/K;, permite relacionar o volt
com a frequéncia tendo como constante de proporcionalidade a razdo de constantes
fundamentais 4/ 2e, cuja exactiddo depende da exactiddo da medicdo da frequéncia. A
constante de Josephson K¢ = 483 597,9 GHz/V, foi adoptada internacionalmente em
1990, como valor exacto. A obtencdo deste valor foi baseada na média pesada dos valores

de K obtidos pela realizacao SI do volt e de outros métodos experimentais.

Os principais parametros de influéncia na observacdo deste efeito s@o o tipo de
supercondutor utilizado, a geometria da juncdo e da respectiva matriz, a sua temperatura

de transi¢do, o valor e a exactiddo da frequéncia de microondas e a poténcia associada.

Figura 2.5 — Arranjo de 2400 juncdes de Josephson

ligadas em série para produzir valores de tensdo até 2 V: dimensio de (5 x 19) mm.

Foi recentemente implementado no PTB um conjunto programével de juncdes de
Josephson de 10 V para tensdo AC, com frequéncia de 50 Hz, constituido por 70 000
jungdes supercondutoras, utilizado para definir e rastrear a unidade de poténcia eléctrica.
Uma incerteza de 1 uW/VA € obtida na medi¢do de um padrido de poténcia quantico,
incerteza da mesma ordem de grandeza da que é obtida quando a unidade € rastreada
através de conversores térmicos e da comparacdo de poténcia AC com poténcia DC
através do efeito termoeléctrico. Isto permite uma evolugdo significativa na rastreabilidade
directa da poténcia eléctrica em termos de grandezas quanticas, contribuindo também para
a redefini¢ao do SI e para a constitui¢do de uma base de unidades eléctricas em termos de

constantes fundamentais.
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2.4.2.3. Unidade de Resisténcia Eléctrica

A realizagdo absoluta do ohm no SI e tal como € definida na Tabela 2.3 € dificilmente
conseguida com reduzidos valores de incerteza. Até 1960 o ohm foi determinado pela
comparacdo AC de sistemas de enrolamentos de valor varidvel com resisténcias-padrao. O
teorema desenvolvido em 1956 pelos fisicos Australianos Thompson e Lampard permitiu

a realizacao absoluta do ohm através do condensador calculdvel [35, 36].

Neste caso, a realizagdo de uma capacidade é efectuada através de um condensador
constituido por quatro condutores cilindricos verticais, tendo uma capacidade cruzada
dependente apenas da medicilo de um comprimento, dada pela expressdo
C=1-(&/mlIn2, sendo [ o comprimento transversal do condensador e & =1/ (1 c2) a
permitividade no vazio. A capacidade C, a uma determinada frequéncia angular , é
relacionada com uma resisténcia AC de 10 kQ, R=1/ o - C, transferida depois para um
valor DC. O padrio de trabalho do laboratério, habitualmente de valor nominal 1 Q, é
obtido apds a sequéncia de comparagdes 10 kQ — 100 Q e 100 Q — 1 Q. Esta cadeia de
comparacdes ¢ efectuada através de uma resisténcia de valor selecciondvel tipo Hamon
[37] (associagdo de resisténcias série-paralelo criada por Bruce Hamon em 1954) e que

permitia a comparacgdo de resisténcias de valores nominais de razdo 100.

Desde 1968 e durante cerca de 20 anos o padrio de resisténcia foi mantido através do
condensador calculdvel de Thompson-Lampard pelo CSIRO (NMI Australiano), Figura
2.6, beneficiando do know-how e da cooperacdo cientifica de outros NMI. Este método
permitia a determinagio do ohm com incertezas tipicas da ordem de 1 parte em 10’. Em
1977, de acordo com o inquérito realizado pelo BIPM [38], vdarios NMI utilizavam este

método para a representagdo do ohm.

As representacdes do ohm assim mantidas eram depois relacionadas com as
realizacdes no SI através da comparagdo de padrdes. Durante mais de duas décadas, a
unidade de resisténcia no SI foi mantida pelo BIPM monitorizando periodicamente a
deriva de um conjunto de padrdes representando o ohm do BIPM, Qgpy, relativamente a
realizacdo da unidade no SI através do condensador calculdvel efectuada no NMI [39],

com uma incerteza de 6,2 - 10°® (1 o).
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Figura 2.6 — Imagem do sistema experimental do condensador calculdvel de
Thompson-Lampard implementado no CSIRO.

Embora este método permita a realizacdo absoluta do ohm com uma incerteza
maxima da ordem de 1 parte em 107, é na pratica uma experiéncia de dificil execugao.
Assim, considerando que:

e O valor da maioria dos padrdes de referéncia de resisténcia eléctrica se altera
significativamente com o tempo;

® Um padrdo laboratorial de resisténcia baseado no EHQ possui valores estdveis e
reprodutiveis;

® O estudo detalhado efectuado por varios NMI forneceu um valor para a constante de

von Klitzing R go;

a CIPM decidiu recomendar a adop¢do da constante Rk gy por todos os NMI que baseiem

as suas medicoes de resisténcia no EHQ.

A adopcgdo da constante Ry gy para a resisténcia de Hall quantificada [40] como a base
para um novo padrdo de resisténcia, materializado por amostras de Hall, conduziu a um
aumento significativo do nimero de comparacdes de resisténcias-padrdo [41],
particularmente entre os laboratérios que possuiam sistemas de medicdo de RQH
(Resisténcia de Hall Quantica) e de condensadores calculdveis, tal como no caso do ETL
(Electro-technical Laboratory — Japdo) e do NBS (National Bureau of Standards — Estados
Unidos), o que possibilitou a determinac¢do do valor SI da RHQ baseado no valor de uma

resisténcia-padrdo de 10 kQ obtido através do condensador calculdvel, respectivamente,
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com uma incerteza de 0,26 uQ/Q [42] e de 0,02 uQ/Q [43]. A Figura 2.7 sintetiza

esquematicamente duas abordagens distintas na determinag@o absoluta do ohm.

RPE BOE
Condensador calculdvel Condensador calculavel
1 pF 1 pF
v v
1 pF — 10 nF 1 pF — 10 nF
v v
Ponte Quadratura Ponte Quadratura
10 nF — 10 kQ 10 nF — ry(2)

¥ !
10 kQ — 1 kQ 1kQ - 10
¥
1kQ
AC/DC
v v
1kQ - Ry(2) 1kQ—>1Q

Figura 2.7 — Diagrama esquematico da determinacdo absoluta do ohm.

Em 1989 foi efectuada uma comparagdo de padrdes entre o CSIRO e o NBS [44]
num periodo de quinze meses e envolvendo 3 resisténcias de 1 Q,tipo Thomas
(constituidas por uma liga de Evanohm) e uma resisténcia de 10 kQ2 e uma amostra de
Hall, através de quatro métodos distintos, tendo sido obtida uma concordincia média e
uma incerteza de (1,366 4 £ 0,008 1) uQ/Q. A unidade Qv era mantida por referéncia
directa ao condensador calculavel do NML, através do valor médio de 4 resisténcias-
padrdo de 1 Q tipo Thomas, e a unidade Qugs baseada no valor médio de 5 resisténcias-

padrdo de 1 Q tipo Thomas, cuja medicdo era efectuada através da RQH.

Actualmente, o EHQ permite a materializacdo da unidade de resisténcia com uma

incerteza duas ordens de grandeza inferior relativamente a determinagdo da unidade no SI.

A Figura 2.8 mostra os resultados obtidos na medicao directa (1-7: baseados no
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Figura 2.8 — Resultados da medi¢do directa (de 1 a 7), indirecta (de 8 a 11) e de uma comparacio
interlaboratorial (12 e 13) para obter o valor recomendado da constante de von Klitzing Ry (linha
vertical a tracejado) e respectiva incerteza-padrio (drea sombreada) [H. Bachmair, 46].

condensador calculdvel), indirecta (8-11: considerando
a relacdo Ry = h/e*=05a™ Uy ¢) e baseados numa
comparacao interlaboratorial de padrdes (12-13) [45]
da constante de von Klitzing, utilizados para a adop¢ao
do valor recomendado internacionalmente e respectiva

incerteza-padrao.

Recentemente, o NMI Australiano em colaboracio
com o BIPM implementou um novo condensador
calculdvel de Thompson-Lampard, Figura 2.9, com o
objectivo de aumentar a exactiddo das medidas,

tornando-as compardveis com as obtidas através do

EHQ, tal como apresentado por Barry Inglis na CGPM
em 2007 [47].

Figura 2.9 — Sec¢do de um novo condensador
calculdvel de Thompson-Lampard
implementado no NMIA — Austrdlia [47].
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2.5. Triangulo Quantico Metrolégico

O tridngulo quantico metrologico (QMT), tal como referido por Keller [48],
proporciona a avaliacdo da exactiddo de trés padroes quanticos no dominio eléctrico:
padrdo de tensdo de Josephson, resisténcia quéntica de Hall e padrdo quéntico de corrente
ou carga, baseado no efeito de single-electron tunneling ou single-charge tunneling
(SCT). Uma amostra de SCT permite controlar a transferéncia de carga, produzindo uma
corrente quantificada I, dada por I=n, - Qx - f,=n, -e - f>, sendo f; a frequéncia, n, igual
a 1 ou 2 consoante a carga corresponde a um electrdo ou a um par de Copper,
respectivamente, e Oy definida como uma estimativa da carga elementar e. Os primeiros
resultados obtidos com um conjunto de cinco jungdes de tinel evidenciaram uma

quantificacdo de corrente ao nivel de 1 parte em 10° para valores de 6,4 pA [49].

A exactiddo das medic¢des proporcionada pelos efeitos quanticos tem sido vastamente
estudada, tedrica e experimentalmente, existindo vdrias abordagens relativas a avaliacio
da coeréncia destas medi¢des. Numa das primeiras experiéncias efectuadas no BNM-
LCIE e referidas por Piquemal [49], foi possivel avaliar a coeréncia das constantes
envolvidas nos trés fendmenos quanticos, a constante de Josephson K, a constante de von
Klitzing Rx e a nova constante Qy, com uma incerteza da ordem de 1 parte em 10°,
limitada apenas pela dificuldade associada a amplificacdo do valor de corrente (da ordem
do pA para o nA). Elmquist [50] refere a introducdo de algumas alteracdes relativamente
ao sistema descrito por Piquemal, possibilitando a obteng¢do de valores de corrente no

intervalo de 2 pA a 10 nA.

O QMT, esquematicamente representado na Figura 2.10, € constituido pelos padrdes
de tensdo, V, resisténcia, Q, e corrente, A. Cada um destes padrdes relaciona a respectiva

grandeza com a constante de Planck / e/ou com a carga elementar e:

- 0 padrdo de tensdo de Josephson (JVS) implementado a frequéncia f; e correspondente

ao degrau de ordem n possui um valor de tensdo:

Vivs=n -f;1 K;
com K, :2—;(1+£,);

- 0 padrao de resisténcia de Hall quantificada correspondente ao patamar de ordem i tem

uma resisténcia:

RQHR ZRK/i
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com R, :%(1"“%);
e

- 0 padrdo de corrente de single-electron tunneling implementado a frequéncia fs produz

uma corrente:
Iser = QSf N
com Qs =e(l+ &),
Nestas equagdes & , & e & denotam o valor do desvio relativamente ao valor teérico do
padrdo quantico.

Combinando as trés equacdes anteriores através da lei de Ohm, obtém-se:

n, f, Ry
Ly Jr kK 2.6
K, i Os /s (26)

n i % KR, 0, 2.7)

N

considerando os respectivos valores de € <<1:

I f

Enjz —==]+E + & + & (2.8)
N

Figura 2.10 — Triangulo quantico metroldgico: grandezas relacionadas pela lei de Ohm;
relacdo entre as unidades eléctricas A, V e Q e as constantes fundamentais e e A.

N

Na prética é possivel determinar os termos a esquerda na equacdo anterior, com
incerteza relativamente reduzida, de modo a que este primeiro termo seja igual a 1. Se as

trés relacdes quanticas forem exactas, obtém-se a igualdade 1=1, e a realizacdo
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experimental do QMT € dada por 1 =1 + A4,,, * u,,,, onde 4., € o desvio relativamente a
igualdade e u,,, a respectiva incerteza-padrdo. Para valores de 4,,, inferiores a u,y, 0
resultado obtido permite fechar o QMT e estimar, em simultaneo, a exactiddo dos trés
padrdes quanticos e as respectivas correcgdes. A desvantagem desta metodologia consiste
no facto de as correccdes de dois ou de trés dos efeitos (dependendo do sinal algébrico de
cada correccdo) se poderem anular mutuamente, sendo importante que cada um dos lados

do tridngulo possa ser testado por métodos independentes.

A CIPM lancou um desafio internacional, no ambito do projecto EURAMET - T1
J1.3 REUNIAM - “Redefinition of the SI base unit ampere”, para a redefinicio do ampere

com base em constantes fundamentais.

Neste novo SI a unidade eléctrica de base, o ampere, serd conceptualmente definida
pelo produto e -f. Até agora os efeitos quinticos que permitem materializar a unidade de
tensdo e de resisténcia através das constantes e e A, possibilitam a realizacdo do V e do Q
com uma exactiddo muito superior a obtida pelo efeito de Single Charge Transport, o qual
possibilita a definicao da corrente eléctrica através da carga elementar e. Sendo a relagio
e -futilizada apenas em regime de baixa frequéncia a utilizacdo destes valores de corrente

€ muito limitada.

O principal objectivo deste projecto, organizado em duas vertentes com diferentes
abordagens na implementag¢do do SCT, consiste na determinacio experimental do produto
K; - Rk - Q,, (teoricamente igual a 2) considerando validos os respectivos modelos
(K, = 2e/h, Rx= e e O, =e¢e). Numa das variantes a corrente e -f € amplificada e
induzida aos terminais de uma resisténcia cujo valor é determinado em fungdo da
constante von Klitzing R, sendo a correspondente diferenca de potencial comparada com
a tensdo de Josephson K, -f’. A outra aproximagio consiste na utilizacio de N ciclos de
frequéncia f para captar N cargas elementares num condensador cujo valor C é
determinado em funcdo da constante Ry pela relacio 27f’C ~ Rx'. A tensio aos
terminais do condensador é entio comparada com a tensio Josephson K’ ’, tal como na
primeira abordagem. Considerando que os valores de f, f* e f°’ sdo determinados com
elevada exactidao (le'B), ambos 0s casos permitem a determinacdo de K, - Rx - O, com
elevada exactiddo. Os actuais dispositivos de SCT permitem fechar o tridngulo

’ . . ,7
metrolégico com uma incerteza da ordem de 10™".

7

Numa outra abordagem ¢é utilizado um dispositivo de SCT de corrente elevada,

2

baseado no efeito “Quantum-Phase-Slip” (QPS) em que é utilizado um nano circuito
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hibrido do tipo supercondutor-semicondutor. Neste caso, observa-se a existéncia de
patamares de corrente (Figura 2.11). Comparativamente ao SCT, este efeito possibilita a

obten¢do de valores de corrente mais elevados, da ordem de alguns nA.

Uma forma alternativa a que € representada na Figura 2.10, exemplificada por Keller
em [51], o QMT (Figura 2.12) pode também ser avaliado através da combinacdo dos
sistemas experimentais da balanca de Watt, do condensador calculdvel e de um padrdo de
capacidade baseado na contagem de electroes (ECCS — Electron Counting Capacitance
Standard), o que permite obter o valor da carga elementar quantica Qs em funcdo da

unidade SI coulomb.

180

— 300 MHz sine wave -
— 500 MHz sine wave ( E

160

140

120

100

40 |

20

ol 5k

0.0 0 a2 0.3 0.4
Applied gate amplitude (V)

BO

Current (pA)

a0

Figura 2.11 — Corrente num dispositivo de SCT em fung¢@o da tensdo de porta aplicada, com trés
valores de offset. O patamar a 160 pA corresponde ao bombeamento de 2 electrdes por ciclo com
/=500 MHz (fonte: projecto T1 J1.3 REUNIAM - EURAMET).

A importancia deste resultado deve-se ao facto de ser independente dos efeitos
quéanticos Josephson e Hall, evitando as possiveis correcgdes atras referidas, possibilitando

a avaliac@o das correc¢des existentes na relagdo Qs = e. Este tridngulo é baseado na
U2
equivaléncia entre poténcia eléctrica e mecanica, ou seja, mgy = ? , correspondendo o

primeiro termo a poténcia mecédnica de uma massa m com velocidade v num campo
gravitacional com aceleracdo g, e o segundo a poténcia eléctrica. A combinagdo de
resultados obtidos através destes trés sistemas possibilitou a obten¢do dos seguintes

valores: (Os/¢e)-1=(-0,09 £0,92) - 10°.
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Figura 2.12 — Tridngulo metrolégico, considerando a balanga de Watt, o condensador

calculdvel e o padrao de capacidade, baseado na equivaléncia entre poténcia eléctrica e mecanica.

A realizagdo do tridngulo quantico metrolégico (Figura 2.13) possibilitard a validagdo
experimental da coeréncia das relagdes que definem os trés efeitos quanticos, deduzidas e
analisadas por Milton [52], e contribuird para a redefinicdo de um novo e coerente SI.
Simultaneamente, a redefini¢do da unidade de massa serd provavelmente influenciada por
estes resultados, sendo a balanca de watt uma das mais promissoras opgdes para esta
redefini¢do, relacionando a nova defini¢do do quilograma com as constantes e € h através

dos efeitos quanticos do dominio eléctrico, como apresentado na proéxima seccao.

— JN‘- e

C
~f hi2e ~ hi2e? ~ (f* h/2e})1

Figura 2.13 — Tridngulo quantico metroldgico: grandezas relacionadas através de U = Rl e Q = CU.
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2.6. Balanca de Watt e Redefini¢cdo do SI

Como referido atrds, actualmente, o quilograma é a tnica unidade de base do SI
definida, em termos de um artefacto material, materializado por um protétipo mantido no
BIPM. A utilizacdo de um protétipo como padrdo material de uma unidade tem indmeras
desvantagens, nomeadamente, a alteracdo do seu valor com o tempo, com condigdes

ambientais e pardmetros de influéncia e alteracdes fisicas e quimicas do préprio padrao.

O quilograma pode ser relacionado com diferentes constantes fundamentais ou
massas atémicas, tal como € apresentado e discutido por Becker [53], em termos da
constante de Planck através da balanca de watt e em termos de uma unidade de massa

atomica e do nimero de Avogadro utilizando silicio cristalino.

A segunda hipdtese, conceptualmente mais fécil, consiste na comparagdo da massa de
um determinado e conhecido nimero de dtomos com uma massa macroscopica. Esta
comparacao permite determinar o quilograma como um multiplo de uma massa atémica, o
que € equivalente a determinagdo da constante de Avogadro N,, conhecendo a partida a
massa molar dos 4dtomos respectivos. Uma das dificuldades associadas a este método
deve-se essencialmente a disponibilidade de um nimero de &4tomos suficientemente
grande e bem determinado para efectuar a comparagdo. Foram seguidas duas
aproximagOes diferentes: uma pelo PTB que acumulou uma massa de ides de ouro e de
bismuto obtida através de um feixe de ides [54] e outra baseada no método de densidade
de cristais por raios-X (XRCD), que consiste na determina¢do do nimero de dtomos de
silicio na superficie de um monocristal esférico de silicio. O nimero de atomos é
determinado pelo volume unitdrio da célula e pelo volume da esfera de silicio. Esta
experiéncia faz parte de um projecto de cooperacdo europeu, envolvendo alguns NMI. A
incerteza associada a esta técnica, limitada pela determinac¢do da composi¢do isotdpica da

esfera, € actualmente de 3 partes em 107 [55].

A outra classe de técnicas electro-mecanicas relaciona o quilograma com a constante
de Planck h. Actualmente a abordagem com maiores probabilidades de sucesso € a
chamada balanga de watt, inicialmente sugerida por Kibble em 1975 [56] e actualmente
em implementacio em varios NMI. Eichenberger [57] descreve as principais
caracteristicas e o desempenho associado a trés destes sistemas experimentais

implementados no NPL, no NIST e no METAS.

Na Figura 2.14 é apresentada uma imagem da balanca de watt implementada no

BIPM, o que demonstra de algum modo a sua complexidade. O seu principio de
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funcionamento é baseado na equivaléncia entre poténcia eléctrica e poténcia mecanica,
sendo as grandezas eléctricas obtidas através dos efeitos quanticos de Josephson e Hall.
Estes dois efeitos, relacionam as grandezas eléctricas com as constantes fundamentais e e
h e permitem estabelecer uma relacdo entre uma massa macroscopica e a constante h. A
experiéncia da balanca de watt é constituida por duas fases, estando a primeira relacionada
com uma pesagem e a segunda com um movimento. Na primeira, esquematicamente
representada na Figura 2.15, uma balanca suspende num dos bragos uma massa m € no
outro um enrolamento. Este enrolamento (de comprimento L) é colocado num campo
magnético de densidade B. A forga gravitacional na massa m € equilibrada por uma forga

electromagnética, igual e oposta, no enrolamento percorrido pela corrente /.

Figura 2.14 — Imagem da suspensdo da balanga de watt implementada no BIPM [58].
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Quando o enrolamento se encontra alinhado no plano do campo magnético, com

simetria radial, situacdo correspondente a maioria dos sistemas implementados, a relagdo

de equilibrio obtida é dada por:

mg=ILB 2.9

Figura 2.15 — Experiéncia relacionada com a pesagem: equilibrio entre a for¢a de Lorentz

(esquerda) e gravitacional (direita) através da fixacdo apropriada do enrolamento de corrente [59].

Na segunda parte da experiéncia relativa ao movimento, o mesmo enrolamento é
deslocado verticalmente com velocidade constante v € no mesmo campo magnético radial

(Figura 2.16). Observa-se o aparecimento de uma tensdo induzida U aos terminais do

enrolamento dada por:

U=vLB (2.10)

Figura 2.16 — Experiéncia relacionada com o movimento: o deslocamento a velocidade constante
do enrolamento através do campo magnético induz o aparecimento de uma tenso [59].
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Considerando a manuten¢do das propriedades do enrolamento e do campo magnético,
bem como o seu alinhamento durante as duas experiéncias e combinando as duas

equacoes anteriores, € possivel eliminar as grandezas L e B, obtendo-se a relagdo:
Ul=mgv (2.11)

que evidencia a igualdade entre poténcia eléctrica e poténcia mecinica, bem como

justifica a designagdo atribuida a este sistema.

A medi¢do das grandezas eléctricas tensdo e corrente utilizando os efeitos quénticos
de Josephson e de Hall permite estabelecer a ligacdo entre a massa m e a constante 4. O
efeito Josephson possibilita a determinacdo de uma tensdo U em fun¢do de um miultiplo
adimensional u#’ da combinacdo das constantes 4 e e¢ e da medicdo exacta de uma

frequéncia f;:

h /i
U=uf, —=u"—— 2.12
f e K, (2.12)

O efeito Hall permite a determinacido de uma resisténcia R em fun¢do de um muiltiplo

adimensional r’ e de uma combinacdo, diferente da anterior, das constantes % e e:

h
R:I"'—Z

e

=r'R, (2.13)

Considerando a equag@o (2.11) e substituindo os valores de U e I, obtém-se a

seguinte equacdo, que estabelece a relagdo entre a massa m com a constante /:

o u', u'y fr0 1 Lﬁ (2.14)

r gv 4

Sendo u’; e r’, respectivamente, os valores da tensdo e da resisténcia expressos como
multiplos adimensionais de grandezas fundamentais realizadas através dos efeitos

quénticos e f;; os valores da frequéncia de microondas utilizados no EJ.
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De modo a eliminar alguns condicionalismos inerentes as duas fases da experiéncia,
nomeadamente, a necessidade de elevada estabilidade do valor de campo magnético
(pequenas variagdes de temperatura no magneto supercondutor provocam alteracdes
significativas no respectivo valor da densidade de fluxo) e manuten¢do do alinhamento do
enrolamento relativamente ao campo magnético, estd a ser planeada pelo BIPM a
realizacdo simultanea das duas fases da experiéncia, o que permitird também uma reducio

dos valores de incerteza associados.

O trabalho desenvolvido pelo NPL, entre 2006 e 2007, permitiu a obtencdo de
resultados com incertezas tipicas da ordem de 7 partes em 10° [60]. O NIST em 2007
apresentou resultados obtidos com o seu sistema experimental da balanga de watt, tendo
evidenciado valores de incerteza de 3,6 partes em 108, apesar da concordancia obtida com
os resultados do NPL serem de 30 partes em 10°, muito superior 2 incerteza combinada
dos dois sistemas. O objectivo actual é obten¢do de uma maior concordancia de resultados

e incertezas tipicas da ordem de 2 partes em 10°,

Para a redefinicdo do quilograma sdo necessdrias, no minimo, trés realizagdes
independentes. A balanga de watt parece ser actualmente a solugdo com melhores
resultados na determinacdo de /4 e na realizagdo prética da nova defini¢do do quilograma.
No entanto, caso o quilograma seja redefinido através de um valor numérico com base na
constante de Avogadro, a balangca de watt poderd ainda ser utilizada na determinacdo da
constante molar de Planck, N, 4, conhecida com uma incerteza relativa de 1,4 - 10°.

No ambito dos preparativos para uma nova actualizacdo do SI, que deverd ser
aprovada em 2015 pela CGPM, a balanc¢a de watt concorre para trés fins distintos:

e antes que ocorra a redefini¢do do quilograma € necessirio medir, no actual
SI, a constante de Planck 4 com uma incerteza suficientemente pequena de
modo a evitar descontinuidades entre a actual e a futura definicdo do
quilograma;

e apos esta redefinicdo s@o necessdrias varias balancas de watt para realizar na
prética a nova defini¢do do quilograma;

¢ juntamente com o condensador calculdvel, que permite determinar o valor da
constante de von Klitzing Ry, a balanga de watt possibilita a determinagdo do
valor da constante de Josephson K, e permite ainda estimar a exactidao da

equacio de Josephson K; =2 e/ h.

A proposta de Mills [16] para a redefini¢do do quilograma, do ampere e das outras

unidades base do SI em fungdo de constantes fundamentais, antevé o futuro Sistema
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Quantico de Unidades. Relativamente as unidades eléctricas, o aspecto fundamental desta
proposta centra-se no facto de definir valores exactos para as constantes i € e, 0 que
traduz a atribuicdo de valores exactos para as constantes Josephson e von Klitzing.
Considerando que os padrdes de tensdo e resisténcia baseados nestes efeitos quanticos
apresentam actualmente um nivel de exactiddo superior a realizacdo SI do ampere e das
outras unidades derivadas, o novo SI possibilitard, naturalmente, a obtencdo de medigdes
mais exactas e menores incertezas associadas.

A redefinicdo do SI deverd acontecer quando os resultados experimentais das
realizacdes associadas as redefini¢cdes das unidades envolvidas possibilitem incertezas de

medicdo relativas da ordem 1 parte em 10°.
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3. EFEITOS QUANTICOS E APLICACOES METROLOGICAS

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos aspectos da evolugdo técnico - cientifica
relacionados com os efeitos quanticos de Josephson e Hall, bem como com as suas
aplicacdes metroldgicas, nomeadamente no que se refere ao desenvolvimento e
implementacdo de padrdes quénticos para a manuten¢do, medicdo e transferéncia de
valores nos dominios da tensdo DC e resisténcia, assegurando as respectivas cadeias de

rastreabilidade nacional.
3.1. Efeito de Josephson

O efeito de Josephson, descoberto em 1962 por Brian Josephson e pelo qual foi
agraciado com o Nobel da Fisica em 1973, é um fenémeno da fisica do estado sélido a
baixa temperatura que ocorre quando dois supercondutores, separados por uma camada
isoladora de pequena espessura (= alguns nm), s@o arrefecidos abaixo da sua temperatura
de transicdo. No estado supercondutor, os electrdes atraem-se entre si formando pares de

Cooper.

Em 1957, os fisicos John Bardeen, Leon Cooper e Robert Scrieffer, agraciados em
1972 com o Prémio Nobel de Fisica, apresentaram um modelo tedrico que descrevia o
resultado das observagdes experimentais em supercondutores, conhecido por teoria de
BCS (designacdo dada pelas iniciais dos autores). Esta prevé a formacgdo de pares de
electrdes, designados pares de Cooper, responsdveis pela existéncia de uma corrente

supercondutora em materiais submetidos a baixas temperaturas.

A energia associada a um par de Cooper € ligeiramente inferior a energia individual
de cada um dos electrdes, observando-se a existéncia de um hiato de energia, separando

estes pares dos restantes electrdes.

Em condutores normais, a interac¢do de um electrdo com os 4tomos da rede origina a
transferéncia de energia, bem como a excitagdo e a vibragdo dos dtomos da rede. Para
electrdes acoplados em pares de Cooper, a interac¢do com os dtomos da rede s6 € possivel

quando a energia envolvida € superior a energia do respectivo hiato.

Para temperaturas elevadas, a formagdo de pares de Cooper torna-se bastante dificil,
observando-se a sua aniquilacio quase de imediato. No entanto, ao diminuir a
temperatura, atinge-se um valor para o qual a energia disponivel para trocas térmicas é

menor do que a energia do respectivo hiato. Neste caso, os pares de Cooper ndo sdo
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aniquilados pela agitacdo térmica. A temperatura critica, 7 de um dado material em
estado supercondutor, estd relacionada com o hiato de energia. A teoria BCS prevé a
relacdo de proporcionalidade entre o hiato de energia e o valor da temperatura critica de
um dado material:

Ehiato = (7/2) k TC

sendo k a constante de Boltzmann.

Quando uma junc¢do de Josephson € exposta a radiacdo de microondas de frequéncia
f, estes pares de electrdes atravessam a camada isoladora e observa-se o aparecimento de
degraus de tens@o na curva caracteristica corrente/tensdo. A tensdo V, do degrau de ordem

n e a frequéncia f t€m a seguinte relacdo de dependéncia:
2-e-V,=nhf

Uma juncdo de Josephson pode ser considerada como um conversor frequéncia-
tensdo com constante de proporcionalidade 2 e/h. Sendo, actualmente, os valores de
frequéncia medidos com uma exactiddo da ordem de algumas partes em 10" (através de
relgios atémicos de césio ou rubidio), o EJ € utilizado para definir e manter a unidade
Vi [61, 62] com uma exactiddo limitada apenas pela incerteza com que a tensdo de uma
jun¢do de Josephson pode ser comparada com a tensdo de uma pilha-padrdo ou de uma

referéncia electronica de tensdo.

3.1.1.Descricdo Fisica

O EJ € observado quando dois eléctrodos supercondutores, separados por uma
camada isoladora de 1 a 2 nm de espessura, estrutura designada por juncio de Josephson,
sdo arrefecidos abaixo da sua temperatura de transicdo (7 = 4,2 K). As jungdes de
Josephson mais comuns e mais utilizadas em metrologia sdo do tipo SIS (supercondutor -
isolador - supercondutor), esquematicamente representada na Figura 3.1, e constituidas
por camadas supercondutoras de niébio, separadas por uma barreira isoladora de éxido de

aluminio, susceptivel de deixar passar uma corrente, de acordo com a expressao:

4me
I=1, sen|| == [v ar 3.1)
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sendo: [ — corrente da juncdo
1. — corrente critica
V —tensdo da juncio
e — carga elementar (1,602 177-10" ©)
h — constante de Planck (6,626 068 9-10™ J-s).

_ﬂij}fé

Barreira
solado

Figura 3.1 — Juncdo de Josephson do tipo SIS (Nb/Al,O3/Nb).

Até que seja atingido um valor critico da corrente /., a jungdo comporta-se como um
supercondutor, sendo nula a tensdo aos seus terminais. E o chamado efeito Josephson

continuo (Figura 3.2).

Quando a corrente que atravessa a juncdo ultrapassa o valor critico /., a barreira
isoladora torna-se resistiva e observa-se o aparecimento de uma tensio continua, V, aos
seus terminais, acompanhada de uma oscilacio de corrente com a frequéncia f, de acordo
com a relacdo: f=2eV/h, sendo 2e/h=483597,9 GHz V. E o chamado efeito

Josephson alterno (Figura 3.2).

Quando uma jun¢do de Josephson € exposta a radiacdo de microondas de frequéncia
f (de alguns GHz) e variando o valor da corrente de polarizacdo, esta corrente tende a
sincronizar com a frequéncia. Esta sincronizacdo € revelada na curva caracteristica
corrente/tensdo pelo aparecimento de degraus de tensdo para mdltiplos inteiros de V. Em
cada um destes degraus, designados degraus de Shapiro (Figura 3.3), inicialmente

observados em jun¢des de Al/Al,O5/Sn, o valor da tensdo de Josephson, V;,, é dado por:

nfh_nt
2e K,

V,(n)=
(3.2)
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sendo n um ndmero inteiro identificativo do degrau, e a carga elementar, s a constante de
Planck e K; (igual a 2e/h) a constante de Josephson. Considerando, por exemplo, um
valor de frequéncia de microondas igual a 75 GHz, a diferenca entre dois degraus de

tensdo adjacentes € da ordem de 155 pV.

C IJ_l T T 1]
Z | r=70GHz R .
s T ]
=0 < ]

(e T T T T 1]
2 T T _
&) / [ i

-300 -150 0 150 300

Tensao (LV) Tempo

Figura 3.2 — Caracteristica I-V de uma juncio de Josephson: se I < I. € nula a tensio aos seus
terminais; se I > I. observa-se o aparecimento de uma tensdo continua aos terminais da juncdo e

uma corrente de pares de electrdes I; oscila a frequéncia f.

A exactiddo da relacdo tensdo/frequéncia e a sua dependéncia das condigdes
experimentais, tais como, tipo de supercondutor, temperatura, corrente de polarizacdo e
materiais da jun¢do, foi avaliada por Tsai em 1983 [63], tendo-se obtido valores da ordem

de 107'°,

3.1.2.Matrizes de Juncdes de Josephson

Sendo a tensdo maxima fornecida por uma jun¢do de Josephson da ordem de 1 mV
[64] e os valores nominais das pilhas-padrdo e das referéncias electronicas de tensio
iguais a 1, 1,018 ou 10 V, ndo é prético efectuar a sua comparacdo, além da deficiente
relacdo sinal/ruido proporcionada. Por outro lado, a simples extensdo em série de jungdes
exigia o controlo individual da corrente de polarizagdo de cada uma das juncdes. Esta
aproximacdo foi utilizada por Endo [65], tendo obtido uma tensdo maxima de 100 mV
com 20 jungdes. A utilizacdo deste principio para valores superiores tornou-se
impraticavel dada a dificuldade de controlar individualmente a corrente de polarizacio de

cada jungdo. Mais tarde foi sugerida a utilizacdo de degraus de tensdo constante que
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cruzam o zero no eixo da corrente (considerando a caracteristica // V), observados em

juncgdes fortemente capacitivas.

Apébs a resolucdo de problemas relacionados com o processo de fabrico, com a
estabilidade e distribuicdo da poténcia de rf foi possivel associar milhares de jun¢des em

série. Estas estruturas sdo designadas por matrizes de jun¢des de Josephson.

Em 1985 foi implementado no NIST o primeiro conjunto de 1484 juncdes de
Nb/Nb,Os/PbInAu e no PTB um conjunto de 1440 jungdes de PbInAu/PbO/PbAu
possibilitando a gerac@o de valores de tensdo até 1 V. Em 1987 foram obtidos pelo NIST
valores de tensdo até 10 V com 14 184 juncgdes de Nb/Nb,Os/PbInAu e dois anos mais
tarde o PTB fabricou um conjunto com mais de 20 000 junc¢des de Nb/Al,O3/Nb [66].

Voo
L

X¥ Graph IM ; W Iﬂﬁ W ::“ -
|
|
|
|
|
|
|

Figura 3.3 — Caracteristica I-V do arranjo de Josephson de 1 V do LME submetido a
frequéncia de microondas f= 73,850 GHz e poténcia de 14 mW: degraus de Shapiro com largura

em corrente ~ 40 LA.

Hamilton [67] apresenta um resumo do desempenho associado a estes conjuntos de
jungdes (de Nb/Nb,Os/Pb e de Nb/Al,O3/Nb) fabricados pelo NIST ao longo de oito anos
e distribuidos por varios NMI. Apesar dos diferentes processos de fabrico, concluiu-se
que as suas principais caracteristicas e o seu bom desempenho seriam preservados se
fossem mantidos em ambientes de reduzida humidade e permanentemente em hélio

liquido.
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Estas matrizes de juncdes, constituidas pela deposi¢do de camadas finas e recorrendo
a técnicas de microlitografia, assumem a forma de circuitos supercondutores contendo
milhares de jungdes de Josephson em série, integradas numa linha de transmissdo de
microondas (Figura 3.4). Cada juncdo possui uma drea da ordem de alguns pm? e
espessura de alguns nm. As maiores dificuldades associadas ao desempenho destes
circuitos sd3o a necessidade de assegurar uma elevada homogeneidade das correntes
criticas ao longo de todo o conjunto de juncdes e uma distribuicao uniforme da poténcia e
com reduzida atenuagdo (= 8 dB/3000 juncdes) [68] ao longo do circuito de microondas.
A largura em corrente dos degraus de tensdo deve ser suficiente para evitar transicdes

espontaneas entre degraus.

Embora os conjuntos de jungdes do tipo SIS, em que os degraus de tensdo cruzam o
zero no eixo de corrente, permitam obter tensdes quantificadas para um grande nimero de

jungdes com corrente de polarizagdo nula, apresentam dois inconvenientes:

®* A ndo uniformidade das juncOes torna por vezes dificil a seleccdo de

determinados valores de tensao;

® A instabilidade dos degraus devida ao ruido induz transi¢des espontineas

entre 0s mesmos.

Juncgdes Dieléctrico

/\ 4

/—ﬂ-_-—-_7/

Substrato Plano de massa

Figura 3.4 — Diagrama de uma linha de transmissdo de microondas,

integrando varias juncdes de Josephson.

O problema da transi¢do indesejada entre os degraus de tensdo é ultrapassado
restringindo a largura de banda das diferentes ligagdes ao conjunto de jungdes, de modo a
filtrar o ruido, e compensando numericamente através de software, dado que a leitura do

valor de tensdo permite determinar com exactidao o nimero inteiro do respectivo degrau.

Estes problemas foram também ultrapassados pela realizacdo dos padrdes de tensdo

de Josephson programaveis (PJVS), constituidos por milhares de jungdes do tipo SNS
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(supercondutor - metal normal - supercondutor) ou SINIS (supercondutor - isolador -
metal normal - isolador - supercondutor: Nb/Al/AlOx), baseadas numa distribui¢do de
jungdes de Josephson em sequéncias bindrias e em que os respectivos segmentos
excitados individualmente geram valores de tensdo entre *V com resolugdo
correspondente a do menor segmento (Figura 3.5-a). O nimero de jungdes em seccgdes
consecutivas aumenta de forma binaria (1, 2, 4, 8, 16, ....). Cada segmento, irradiado com
frequéncia f, é individualmente polarizado nos degraus n = 0, = 1, com corrente de
polarizagdo I =0, £ I, (Figura 3.5-b). A tensdo de saida do conjunto € igual a soma das
tensdes de cada segmento, tendo um valor maximo de + N - f/ K;.gp, em que N € o nimero

total de juncdes do conjunto considerado.

a) b)
Microondas Corrente de Polarizagio N
G 1%
+1
0
) 1 !
N\ =
V = (Ix1+0x2+0x4+1x8+.. . )xf/K, Vi sz/ KJ

Figura 3.5 — a) Esquema de um conjunto de junc¢des de Josephson bindrio; b) Caracteristica I/V de
um conjunto de jungdes nos degraus n = 0, £ 1: cada segmento, irradiado com frequéncia f pode ser

polarizado individualmente nos degraus n = 0, + 1 aplicando uma corrente de polarizacio I =0, + Ip.

O PIVS pode gerar formas de onda sinusoidais, polarizando determinadas
combinacdes de jungdes em funcdo do tempo através da aplicagdo de valores de corrente
e de frequéncia de microondas apropriados. A sua principal vantagem face as matrizes
tipo SIS € a selec¢do exacta do degrau de cada uma das juncdes e uma grande estabilidade
intrinseca. A possibilidade de controlo automadtico das fontes de corrente torna o conjunto
de jungdes de Josephson num conversor digital/analégico ou num conjunto programéavel

(Figura 3.6), possibilitando a geracdo de uma tensiao AC.

Em 2003 foi efectuada uma comparacdo entre matrizes de juncdes bindrias
programdveis, tipo SNS e SINIS, com matrizes convencionais, tipo SIS [69], tendo-se
obtido uma concordincia de valores de tensdo de 0,5 nV, considerando o intervalo de

medi¢do de 40 mV a 1,3 V.
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As principais aplicacdes para as matrizes bindrias de juncdes de Josephson sdo, entre
outras, a sua utilizagdo como conversores digitais / analégicos [70], o teste de conversores
térmicos AC-DC e a implementacio de padrées de tensdo AC [71, 72], o
desenvolvimento de um voltimetro quantico [73], a sua utilizacdo em experiéncias

relacionadas com o tridngulo quantico metrolégico [74] e a balanca de Watt.

Figura 3.6 — Imagem de uma matriz bindria de jun¢des de Josephson de 10 V, tipo SNS

(Nb,Si; ) [75].

3.2. Efeito Hall Quantico Inteiro

3.2.1.Introdugo

Desde a sua descoberta em 1879 por Edwin Hall, que o efeito Hall classico tem tido
um papel importante no dominio da Fisica da matéria condensada, designadamente na
caracterizacdo de semicondutores, em especial, na determinacdo da densidade e

mobilidade de portadores de carga e na resistividade eléctrica.

Edwin Hall observou que quando uma amostra de material condutor, colocada num
campo magnético B, perpendicular a sua superficie, € percorrida por uma corrente de
intensidade constante /, aparece uma diferenga de potencial perpendicular a direc¢do da
corrente aplicada e do campo magnético. Hall realizou as suas experiéncias a temperatura

ambiente e com valores de campo magnético inferiores a 1 tesla.

No final dos anos 70 foram utilizados valores de temperatura préximos de 0 K e
campos magnéticos intensos (= 30 T) em semicondutores utilizados na industria
electrénica para o desenvolvimento de transistores de baixo ruido. Nestes semicondutores
os electroes, embora confinados numa superficie, separando duas zonas distintas da

amostra, possuiam elevada mobilidade ao longo da superficie e quando submetidos a
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temperaturas da ordem de 1 K, movimentam-se tal como se encontrassem numa
superficie bidimensional. Esta limitagdo geométrica conduziu a observacdo de outros

fenémenos, tais como o efeito Hall quantico.

O efeito Hall cléssico foi inicialmente explicado pela teoria electrénica de Drude, de
uma forma bastante simplista e baseada no facto de que a corrente eléctrica € transportada
por electrdes. Devido a actuacdo da forca de Lorentz em particulas carregadas e
submetidas a um campo magnético B, os electrdes sdo deflectidos em relagdo a uma das
margens da amostra, dando origem a uma tensdo transversal a corrente que percorre a
amostra. Mais tarde a teoria de Bloch previu a existéncia de uma estrutura de bandas
electrénicas e posteriormente a teoria de Landau (1930) considerou o comportamento
oscilatério do campo magnético para electrdes livres. No mesmo ano foram observados os
efeitos oscilatérios em magnetoresisténcia e na magnetizacdo de cristais de bismuto,
respectivamente, por Shubnikov-de-Hass e de Haas-van Alphen. Em 1952 Onsager
explicou teoricamente o fendmeno analisando a importancia da forma da superficie de
Fermi no transporte de electrdes. Nos anos 70 foram iniciados estudos de condutividade
de Hall em MOSFET de silicio, submetidos a campos magnéticos intensos € a baixas
temperaturas. O trabalho de Fowler, Fang, Howard e Stiles indiciava o aparecimento de
um novo fenémeno quantico para electrdes confinados em camadas bidimensionais
(=nm). Com o aumento da qualidade das amostras utilizadas, em 1978 Englert e von
Klitzing referiram a observacdo de patamares na resistividade de Hall, ndo tendo sido na

altura identificada a natureza fundamental desses patamares.

Em Fevereiro de 1980, em Grenoble, o fisico alemdo Klaus von Klitzing descobriu
que a resisténcia de Hall ndo apresentava um comportamento linear com o campo
magnético, contrariamente ao observado por E. Hall, tendo verificado a existéncia de uma
série de patamares. Estes patamares, independentes das propriedades da amostra, sdo
fungdo de uma razdo de constantes fisicas fundamentais e de um ntiimero inteiro. O EHQ
pode ser explicado em termos da fisica quantica, no que se refere a0 comportamento
electrénico na presenca de campos magnéticos intensos. von Klitzing foi agraciado com o

prémio Nobel da Fisica em 1985 por esta descoberta [76, 77].

O EHQ ¢é um fenémeno quéantico verificado a escala macroscépica, reconhecido logo
apods a sua descoberta com potencialidades para definir um novo padrdo metrolégico de
resisténcia quantica. Foi observado quando Klaus von Klitzinz estudava as propriedades

de transporte de um MOSFET de silicio submetido a temperaturas muito baixas e campos
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magnéticos intensos, € baseia-se na existéncia de um géds bidimensional de electrdes

(2DEG) confinados numa amostra semicondutora, por exemplo, do tipo Si/SiO,.

A evolucdo tecnoldgica verificada apds a descoberta do transistor possibilitou a
realizacdo do primeiro 2DEG em amostras semicondutoras na década de 60. Foram
efectuadas as primeiras medi¢cdes com MOSFET de Si a baixas temperaturas e campos
magnéticos elevados e observados os respectivos estados ndo dissipativos. Em 1978,
observaram-se, pela primeira vez, patamares de resisténcia de Hall por Englert e von
Klitzing [78], tendo entdo surgido a ideia de os analisar em termos do valor fundamental

hle.

O EHQ e a resisténcia quantica de Hall assumem também um papel importante na
teoria quantica electrodinamica (QED) relativamente a interaccdo de particulas carregadas
em campos electromagnéticos. Com base na teoria QED & possivel avaliar fisicamente
determinados fendmeno com elevada exactidao e em termos da medicdo de determinados
pardmetros, tais como, a carga, e, € a massa, m,, elementares. Em particular a grandeza

adimensional, constante de estrutura fina de Sommerfeld, ¢, definida no SI por:

2
e

47e he (33)

considerada como uma medida da interaccdo electromagnética, pode também ser obtida

através da resisténcia de Hall quantificada (R, = h/e’) pela seguinte expressio:

_ 2R
ol == (3.4)
M€

obtendo-se &' = 137,035992 (37) +0,27-10° [79]. Esta expressdo relaciona um
pardmetro da fisica da matéria condensada, Ry, com um da fisica atémica, «, e

considerando que Ry = Ry, apoderd ser medida com uma exactiddo = 10,
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3.2.2. Descri¢do Fisica

O EHQ [80 - 82] é observado num 2DEG, existente numa interface semicondutora -
semicondutora ou semicondutora - isoladora de vérios tipos de amostras (Si-MOSFET e
heteroestruturas de GaAs/AlGaAs), quando expostas a temperaturas da ordem de 1 K e a
campos magnéticos de alguns tesla, perpendiculares a esta interface. A Figura 3.7
apresenta a configuracdo tipica dos eléctrodos de um 2DEG de uma heteroestrutura de

GaAs/AlGaAs.

Considerando que a espessura da amostra 6z — 0, a corrente, que percorre 0 2DEG
de largura w, provoca o aparecimento das diferencas de potencial longitudinal V,,, entre
dois contactos colocados no mesmo lado da amostra a distancia L, e transversal V,,, entre
contactos colocados em lados opostos, a partir das quais se obtém os respectivos valores

de resistividade:
pxx = (Vxx / ISD ) /(UW) = (W/L)Rxx

pxy = ny/ISD (35)

As propriedades fundamentais do EHQ s@o uma consequéncia do facto de o espectro
de energias do sistema electrénico correspondente as amostras utilizadas ser um espectro
diferente do existente no caso de se tratar de electrdes livres. A energia dos electrdes

livres, com vector de onda K e massa efectiva m* é dada por:

2

E=——(K?+K’>+K?) (3.6)

2m*

No caso de um 2DEG, em que o movimento electrénico se mantém num plano, a
aplicacdo de um forte campo magnético perpendicular a esse plano provoca um
movimento electrénico em Orbitas ciclotrénicas paralelas a superficie, dando origem a um
espectro discreto de energia. Os niveis de energia do movimento bidimensional de uma
particula carregada submetida a um campo magnético uniforme sdo conhecidos como

niveis de Landau.

Implementacdo de um Sistema Experimental para a Materializagdo do ohm e Calibragdo de Resisténcias-Padrdo 53



Figura 3.7 — A passagem de corrente na direc¢@o positiva de x provoca o aparecimento de uma
diferenca de potencial V,, e de uma resisténcia dada por V,/I. A presenca de um campo magnético
na direc¢do de z desloca os portadores positivos na direc¢do y, gerando o potencial de Hall Vi e a

resisténcia de Hall (Vy /1).

Para valores reduzidos de temperatura T e de concentragcdo de portadores n; (nimero
de electrdes / unidade de area), os electrdes de conducdo ocupam apenas a sub-banda do
estado fundamental Ey(z) do potencial formado na interface da amostra (Figura 3.8), ndo
se verificando a existéncia de movimento perpendicular a superficie. Para reduzidos
valores de campo magnético, a concentracio de portadores 7, enquanto confinada a Ey(z),
ocupa todos os estados até ao nivel de energia de Fermi e movimenta-se livremente no
plano xy. Nestas condigdes, a resisténcia de Hall Ry € independente das dimensdes da

amostra e é dada por:

R, =p,=B /n e (3.7)

Por outro lado, p,, > 0 e depende do processo de dispersao electrénica.

Com o aumento do valor de B, o movimento dos electrdes no plano xy torna-se

quantificado em niveis de energia de Landau &, tal que:
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g =[hmc](l+%)+sgu3 B, com [=0,1,2,..

com energia ciclotrénica:

ha, =15

3.7

sendo s = + Y2 o niimero quantico de spin, g o factor de Landé e ug o magnetdo de Bohr.
Um nivel de energia de Landau € constituido por um determinado nimero de estados
quénticos independentes, com a mesma energia. O factor de degenerescéncia para cada

nivel de Landau por unidade de drea (desprezando a degenerescéncia do spin do electrdo)

eB

¢ dado por N = hz . Na presenca de impurezas cada nivel de Landau num cristal puro

¢ expandido, dando origem a uma banda de energia de largura 7, dependente da
mobilidade electrénica da amostra e constituida por niveis de energia distintos. Os
estados extensos, situados no centro da cada banda de energia, sdo ocupados por electrdes
livres que contribuem para o transporte de corrente, contrariamente ao que acontece nos

estados localizados, existentes nas extremidades inferior e superior de cada banda.

Se inicialmente o nivel de Fermi se encontrar numa sub-banda de estados
localizados, todos os estados extensos e localizados de menor energia estdo
completamente preenchidos, bem como alguns estados localizados de energia superior.
Sendo o nimero de estados quanticos proporcional ao valor de campo magnético
aplicado, a medida que este vai aumentando vao sendo criados novos estados o que
provoca o decaimento electrénico de niveis superiores e do nivel de Fermi. Dado que
estes estados ndo contribuem para a condugdo eléctrica, esta alteracdo numérica de
estados ndo altera as caracteristicas da amostra. Por outro lado, e embora o aumento do
valor de B retarde o movimento electrénico, este efeito é anulado pelo aumento do
numero de electrdes correspondente aos estados extensos entretanto criados (cuja largura
diminui a medida que 7 — 0). Considerando, por exemplo, que o nivel de Fermi se
encontra numa sub-banda de estados localizados e entre dois niveis de Landau adjacentes
tal que exista um ndmero inteiro i de sub-bandas de estados localizados ocupados, tem-se

que:

ieB

2

h

IXN=n =
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e da equacdo (3.5) obtém-se:

. h R
Ry (i)=—7%=—F (3.9)
ie’ i

sendo Rx =25 812,807 Q a constante de von Klitzing.

Energia Energia
B =B, B=0 B=0
& 0
4 Poco de Potencial
\ 0
= E 1(2)
_____ Nivel de Nivel de Fermi
Landau N Limite da banda
de condugdo
Estados Estados ) E 0( z)
Extensos Localizados N Estados
Extensos
£ — Nivel de
0 Landau N-1 L
heB
£ =—= (l + y ) i
m* 2
AlGaAs GaAs
N° de Estados /

unidade de drea

Figura 3.8 — Quantificagcdo bidimensional de electrdes para B = 0 e B = B,. Niveis de energia e

ocupacdo de estados quanticos (extensos e localizados).

Num sistema bidimensional, a resisténcia de Hall é igual a resistividade de Hall,
P =Ry e a resisténcia longitudinal estd relacionada com a resistividade através da
relacdo p,, = (@/'L) R,,. A 0 K, estando o nivel de Fermi & numa sub-banda de estados
localizados, a condutividade o, ¢ nula e através da transformacido tensorial

bidimensional, obtém-se:
_ 2 2 _ 2 2
pxx— O;cx/(axx + axy) pxy—'axy/(O;cx + axy)

'pxy / (pxx2 + pxyz)

O = P/ (P’ + Po) o

pxxa O;cxzo-

A resisténcia de Hall, dependente do nimero total de estados ocupados abaixo do

nivel de Fermi, mantém-se constante para pequenas modificacdes da posicdo de &
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observando-se a formagdo de patamares de Hall, apresentando R,, valores préximos de

Z€r10.

A medida que se aumenta o valor de campo magnético, o nimero de estados
disponiveis em cada nivel aumenta, o nimero de electrdes dos estados localizados é
consumido e o nivel de Fermi decai para uma sub-banda de estados extensos. Sendo estes
estados responsdveis pela conducio de corrente eléctrica, a sua diminui¢do provoca um
menor ndmero de electrdes disponiveis para o transporte de corrente, diminuindo a
concentracio de portadores. Observa-se assim, um aumento da resisténcia de Hall com o
aumento de B até que o nivel de Fermi se mantenha numa sub-banda de estados extensos.
Esta € a situacdo existente entre patamares consecutivos. Nestes intervalos de campo

magnético observam-se picos de R,,.

Continuando a aumentar o valor de campo, eventualmente todos os estados extensos
dessa sub-banda ficardo desocupados e o nivel de Fermi entrard de novo numa sub-banda
de estados localizados. Existindo pelo menos uma banda de energia completamente
ocupada abaixo do nivel de Fermi, os estados extensos correspondentes serdo condutores,
dando origem a um novo patamar. Dado que os estados extensos de uma banda de energia
foram desocupados, o nimero de sub-bandas de estados ocupados foi reduzido de uma
unidade. A corrente dos electrdes de conducido diminuiu proporcionalmente e o valor da
resisténcia de Hall aumenta relativamente ao patamar anterior. Deste modo, a razdo entre
quaisquer dois patamares € igual a uma razdo de nimeros inteiros, sendo a corrente dos
electrdes de conducio directamente proporcional ao nimero de sub-bandas ocupadas de

estados extensos, e existindo em cada patamar um nimero inteiro de bandas ocupadas.

L. . . ~ -1
Para pequenos valores de campo magnético, R, oscila rapidamente em funcdo de B™;

este comportamento é conhecido por oscilagdes de Shubnikov-de-Hass.

De acordo com a expressdo (3.5), a concentracdo de portadores n, pode ser

determinada para cada amostra de acordo com a seguinte expressao: n, = (e dR,, /dB)".

A mobilidade electrénica é determinada pela medi¢do de R,, a B=0 através da
expressao:

Mu=1/[n; e p.(0)] = (dR,, /dB) (L/w) [1/R, (0)].

Na Figura 3.9, obtida pela medicdo no LME de uma heteroestrutura de

GaAs/AlGaAs, a curva a cheio representa a resisténcia de Hall (Ry = R,, = Ry/i), medida
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transversalmente na amostra em funcdo do campo magnético B até 12 T, observando-se
0s patamares para i = 2, 3, 4, 5 e 6; a curva a ponteado a resisténcia longitudinal (R,,) ou

resisténcia da amostra.

===Resisténcia de Hall * Resisténcia longitudinal
1.600E+04 3.500E+03
N\ i=2
1.400E+04 % 3.000E+03
e °
[ ]
1.200E+04 2 ) 2.500E+03
. / .
1.000E+04 A 2 . 2.000E+03
— ® . °
G 01—/ . ><:°
=~ 8.000E+03 ; % 1.500E+03 X
T —_~
o . )
6.000E+03 1.000E+03
L]
L]
4.000E+03 . 5.000E+02
[ ]
2.000E+03 . oL 1 0.000E+00
0.000E+00 ; : ; ; : -5.000E+02
0 2 4 6 8 10 12

B (tesla)

Figura 3.9 — Patamares de Hall e oscilagdes de Shubnikov-de-Hass observados no LME,
respectivamente, na caracteristica da resisténcia de Hall e da resisténcia longitudinal em func¢io do
campo magnético de uma heteroestrutura de GaAs/AlGaAs, submetida a temperatura de 1,4 K e

corrente de 32 HA.

De acordo com os resultados experimentais obtidos por Jeckelmann [84] foi
evidenciada a independéncia da equacao (3.9) relativamente ao material e tipo de amostra
utilizada (foram caracterizados 2 Si-MOSFET e 7 heteroestruturas de GaAs/AlGaAs) e
nimero do patamar (i = 1, 2, 3, 4, 6 e 8) com um nivel de exactiddo da ordem de 4 partes

em 10"

3.2.3. Amostras de Hall

A realizacdo de um gds bidimensional de electrdes pode ser materializada em
amostras de Si-MOSFET (metal-oxide field effect transistors) e heteroestruturas de
GaAs/AlGaAs [85-87], sendo estas as mais utilizadas em medi¢des metroldgicas de

elevada exactiddo. No entanto, tém sido estudadas alternativas, utilizando outros materiais

58 Implementagio de um Sistema Experimental para a Materializagdo do ohm e Calibracdo de Resisténcias-Padrdo



com propriedades e caracteristicas especificas, tendo em vista, por exemplo, a

possibilidade de realizar a experiéncia a temperaturas mais elevadas.

Delahaye [88] utilizou heteroestruturas de InyGa, ,As/InP, com as quais obteve uma
exactiddo na medicdo de Ry de 8,5-10®. Existem ainda exemplos de estudos efectuados
com heteroestruturas de 6xidos metdlicos, tal como é o caso do gis bidimensional de

elevada mobilidade de ZnO/Mg,Zn,_,O [89].

Actualmente, tem sido utilizado o grafeno, o qual foi objecto do prémio Nobel da
Fisica em 2010. Os fisicos Andre Geim e Konstantin Novoselov da Universidade de
Manchester observaram que ao utilizarem fita-cola para esfoliar cristais de grafite era

possivel obter cristais bidimensionais de carbono.

O grafeno € assim constituido por uma tnica camada de dtomos de carbono, como
amostra semicondutora, possibilitando a observacio do EHQ a temperatura ambiente,
embora ainda com uma exactidao muito reduzida (= 15- 10'6) [90]. A limitacdo associada a
sua utilizacdo deve-se a impossibilidade actual da realizacdo de amostras com capacidade
de transportar correntes > 10 pA, valores tipicos utilizados com heteroestruturas de

GaAs/AlGaAs e que permitem efectuar a calibracio de resisténcias-padrao.

Considerando que qualquer miiltiplo ou submultiplo de Rk pode ser obtido pela
respectiva associacdo em série ou em paralelo de amostras de Hall, em 2008 foram
implementados no PTB [91] circuitos quanticos com o objectivo de obter valores 6hmicos
da mesma ordem de grandeza das resisténcias convencionais, facilitando a sua
transferéncia. Estas amostras sdo constituidas por duas camadas condutoras sobrepostas
ou por heteroestruturas em série ou em paralelo, formando um circuito unico. Um dos
aspectos criticos deve-se a necessidade de ambas as camadas possuirem caracteristicas
eléctricas semelhantes, garantindo a mesma exactidio para o valor quantificado de
resisténcia. A exactiddao obtida pelo PTB na medicdo de circuitos quanticos duplos de
Hall foi da mesma ordem de grandeza (= 10°) que a obtida com heteroestruturas

convencionais (de uma camada).

3.2.3.1. Gas Bidimensional de Electroes — 2DEG

Numa tipica amostra de Hall, o gds bidimensional de electrdes estd localizado na
camada de inversdo existente em amostras de semicondutores. Estas camadas sdo

formadas na interface entre um semicondutor e um isolante (tal como num Si-MOSFET)
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ou na interface entre dois semicondutores, actuando um deles como isolante (caso de

heteroestruturas).

No caso de heteroestruturas semicondutoras [92], os electrdes sdo confinados por um
estreito “pogo” de potencial (largura tipica = de 3 a 10 nm), devido a uma barreira infinita
na interface (a esquerda do poco de potencial na Figura 3.10) e ao campo eléctrico que
confina os electrdoes a interface (a direita do poco de potencial na Figura 3.10). O
movimento dos electrdes estd assim limitado ao plano xy. Considerando, os electrdes
independentes, a sua fungdo de onda electrénica é dada por: ¥(x,y,z) = ¥ (xy) {(2).

Resolvendo a equagdo de Schridinger em ordem a z, de acordo com potencial

apresentado na Figura 3.10, € obtido o seguinte espectro de energia:

2 \/3 %
E =| @(l +£j (3.10)
2m, 2

sendo £ o campo eléctrico médio, m, a massa efectiva do electrdo, e / o indice da sub-
banda. O campo eléctrico € determinado pelo nimero de electrdes por unidade de area.
Os niveis de energia do 2DEG formam vérias sub-bandas, tendo cada uma a energia E;. A

energia total dos electrdes é dada por:

nk?

E=E +E =E +
2m

(3.11)

em que EL corresponde a energia associada ao movimento no plano xy.

Tém sido efectuadas comparacdes dos valores da RQH, medidos em heteroestruturas
de GaAS e em Si-MOSFET, para avaliar a sua independéncia relativamente ao tipo de
amostra, tal como referido por Jeckelmann [94] que, utilizando um Comparador de
Corrente Criogénico, obteve uma concordancia para os valores da RHQ com uma

incerteza relativa de 2,3 partes em 10",
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Figura 3.10 — Diagrama de energia de um 2DEG: Ej e E; s@o as duas primeiras sub-bandas de
energia, Er a energia de Fermi e ecz o potencial gerado pelo campo eléctrico & [93].

3.2.3.2. Si— MOSFET

A Figura 3.11 representa esquematicamente um Si-MOSFET. O substrato de Si,
dopado tipo p (impurezas - buracos), possui uma camada de SiO, com espessura de
500 nm, permitindo o isolamento da tensdo V, (camada de aluminio). A drea de contacto
(fonte S e dreno D) é fortemente dopada tipo n+ (electrdes), favorecendo a formagao do

contacto 6hmico ao 2DEG.

O potencial de porta, V,, cria um campo eléctrico que atrai os electrdes para a
interface Si-Si0,. Ao mesmo tempo este campo induz uma curvatura das bandas de
valéncia e de conducdo. Dado que o substrato é dopado tipo p, os electrdes da banda de
valéncia ocupam o nivel de aceitadores, deixando buracos na banda de valéncia. Os
electrOes atraidos para a interface preenchem inicialmente estes buracos. No entanto, se a
tensdo V, for suficientemente elevada, o nivel inferior da banda de condugdo pode
deslocar-se para um nivel inferior ao de Fermi, permitindo que os electres ocupem a
parte inferior da banda de conducgdo. Isto corresponde a formacdo de uma camada de
inversdo: a parte inferior da banda de conducdo encontra-se abaixo do topo da banda de
valéncia, invertendo a ordem normal. O 2DEG esta localizado dentro desta camada de
inversdo com cerca de 3-5 nm de espessura, inferior ao comprimento de onda de Broglie.
Assim, o gis de electrdes pode ser considerado como bidimensional, ou seja, o
movimento ao longo do eixo z é completamente quantificado. A regido onde todos os

niveis de aceitadores se encontram preenchidos é designada zona de deflexdo. Esta, da
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ordem de 500 nm (de Si), ndo possui portadores de carga livres e € isolada. As impurezas
nesta camada de 6xido e nas descontinuidades da rede na interface limitam a mobilidade
do 2DEG. A densidade dos portadores de carga no géds bidimensional de electrdes pode

ser ajustada através da tensdo de porta V.

a) b)

Banda de
Conducao

Banda de
Valéncia

=\

Figura 3.11 —- MOSFET de Silicio: a) em corte, b) diagrama de energia [93].

3.2.3.3. Heteroestruturas de GaAs/AlGaAs

A realizacdo de heteroestruturas depende da utilizacdo de técnicas epitaxiais para
efectuar o crescimento de monocristais a partir de diferentes semicondutores e com
diferentes hiatos de energia, tal como no caso de GaAs e da liga Al,Ga,,As, em que x
corresponde a concentracdo de Al. O hiato de energia E, pode ser ajustado variando x. O
sistema de AlGaAs esquematicamente apresentado na Figura 3.12 possui algumas
semelhangas com o correspondente ao Si-MOSFET. Neste caso, o GaAs é o
semicondutor (com um hiato de energia E,=1,5¢eV) e Al;Ga;As (com x=0,3 e um
hiato de energia E, = 2,2 eV) o isolante. Através da técnica de feixe molecular epitaxial
(MBE), € possivel obter interfaces homogéneas a nivel atdmico, permitindo a combinagdo
perfeita dos dois materiais. A liga, dopada com electrdes, ocupa o nivel inferior da sua
banda de conducdo. Estes electrdes ocupam depois os buracos localizados no topo da
banda de valéncia de GaAs (escassamente dopada tipo p), preenchendo o nivel inferior da
banda de conducdo de GaAs. A carga positiva dos dadores dd origem a um campo
eléctrico que atrai os electrdes através da interface, encurvando as bandas de valéncia e de
conducdo. A transferéncia de electrdes permanece até que a camada bipolar, composta
por dadores positivos, e a camada de inversdo negativa sejam suficientemente fortes. Esta

camada produz uma descontinuidade de potencial, alinhando o nivel de Fermi dos dois
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materiais. A densidade electrénica na camada de inversdo € determinada pela densidade
de dopantes, fixa para cada amostra, contrariamente ao que acontece nos Si-MOSFET,

que varia com a tensdo de porta V.

A técnica designada por dopagem modulada consiste no crescimento de uma camada
adicional da ordem de 5 a 10 nm de AlGa, ,As ndo dopado na interface. Esta camada
separa os portadores de carga de impurezas ionizadas tal que a mobilidade (variagdo da
velocidade por unidade de campo eléctrico) atingida pelos portadores ndo seja afectada
pela dispersao de impurezas. O pogo de potencial atinge uma distancia de cerca de 10 nm
no GaAs. A massa efectiva m* de um electrdo no GaAs é de 0,068 m, (m, = massa de um
electrdo livre) e a energia de Fermi € cerca de 1 eV, correspondente a um comprimento de
onda de Broglie de cerca de 5 nm. Assim confinada, a energia electrénica € quantificada
em niveis designados sub-bandas. Quando a concentracio electrénica € reduzida, apenas a
sub-banda do estado fundamental se encontra ocupada, estando separada da préxima sub-

banda por 10 meV, sendo a energia térmica k7 = 0,36 meV a 4,2 K.

a) b)
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Figura 3.12 — Heteroestrutura de GaAs: a) em corte, b) diagrama de energia [93].

3.2.3.4. Conjuntos de Amostras de Hall

A implementacdo de padrdes quinticos de resisténcia baseados em conjuntos de
amostras de Hall (QHARS), em série ou em paralelo, aumenta o intervalo de valores
6hmicos disponibilizados por uma sé amostra, tipicamente entre 12906 Q (i=2) e
6453 Q (i=4). Em 2003 foram desenvolvidos, pelo BNM-LNE [95-97], padrdes
quanticos de resisténcia de valores nominais entre 100 Q e 10 MQ. Foram utilizadas
heteroestruturas GaAs/AlGaAs com duplo 2DEG, crescidas por processos de deposi¢do

quimica de metais organicos (MOCVD), recorrendo a técnicas de agregacio baseadas em
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fotolitografia e utilizando contactos de AuGeNi, na extremidade de cada terminal. A

imagem da Figura 3.13 representa um conjunto de 100 amostras em paralelo.

A p 1.1 3’3

Figura 3.13 — Diagrama esquematico e imagem de um QHARS com 50 amostras de Hall em

paralelo (Rx /200) [95].

Os conjuntos de amostras quando associados em paralelo permitem a utilizacdo de
correntes mais elevadas, o que possibilita a sua medicdo através de pontes de comparagdo
de resisténcias. Estes conjuntos constituem também uma excelente alternativa aos padrdes
convencionais, nomeadamente, para a utilizacdo como padrdes viajantes em comparagdes

interlaboratoriais dada a sua invariabilidade com pardmetros de influéncia.

3.2.3.5. Contactos Ohmicos de um 2DEG

Considerando que uma amostra de Hall € normalmente utilizada durante varios anos,
tendo que suportar diversos ciclos térmicos, a qualidade dos contactos eléctricos deve ser
estavel e ndo influenciar as medidas efectuadas devido a eventuais incrementos dos

valores das resisténcias de contacto.

No caso de heteroestruturas GaAs/AlGaAs, inicialmente os contactos eram soldados
com ligas de indio ou estanho com reduzidos valores de resisténcia de contacto. No
entanto, esta técnica tem uma fiabilidade muito reduzida ndao sendo muito apropriada para
utilizacdo metroldgica, tendo-se verificado a sua deterioracio com o tempo devido a
processos de difusdo. Foi testada uma outra possibilidade que consiste na evaporacdo

sequencial de uma liga de AuGe/Ni [98]. Inicialmente, é evaporada uma camada de uma
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liga eutética de AuGe, depois uma camada de Ni e por fim uma camada de Au. A
metalizacdo é evaporada em forno com uma atmosfera de N,/H,. A amostra € aquecida a
temperaturas de cerca de 430 °C, durante 15 s, e arrefecida até & temperatura ambiente em
cerca de 10 minutos. Durante este processo, verifica-se a difusdo dos dtomos de Ge no
GaAs, criando uma zona dopada tipo n no semicondutor, e de 4&tomos de Ni, favorecendo
a difusdo de Ge, mas actuando como uma barreira inibidora da difusdo entre a camada de
AuGe e a camada superior de Au. Paralelamente a estes efeitos, o Ni provoca uma
reducdo da tensdo superficial do liquido AuGe durante a metalizagdo o que aperfeicoa a
homogeneidade do contacto. Foi observado que a razdo atémica entre o Ge € o Ni é um
pardmetro de controlo importante na obtengdo de menores valores de resisténcia de
contactos. Tém sido efectuados diversos estudos para a determinacio da razdo atdmica
Ge/Ni, tendo-se chegado a valores entre 0,8 e 1,0. Estes contactos tém a vantagem de ser

muitos finos e de possuirem reduzida resisténcia.

7

A qualidade de um contacto é avaliada através da medicdo de uma diferenca de
potencial em regime de EHQ, de acordo com o diagrama esquematico da Figura 3.14 e
utilizando uma configuracio a trés terminais. Por exemplo, a determinacgdo da resisténcia
do contacto de corrente D € efectuada através da medi¢@o da diferenca de potencial entre
este e um outro contacto ao mesmo potencial (neste caso 1, 2 ou 3). Esta metodologia
permite obter uma medida de R, + R¢, sendo R, a respectiva resisténcia do cabo de

ligacdo e R¢ a resisténcia de contacto.

A corrente utilizada deve ser adaptada de acordo com o tipo de contacto a testar: para
os contactos de corrente deve ser usado um valor de corrente da mesma ordem de
grandeza que para a realizacdo de medicdes da RHQ); para os contactos da tensdo de Hall
o valor de corrente deverd ser menor que o anterior dado que estes contactos sao

utilizados para a medi¢@o de diferencas de potencial e ndo como contactos de corrente.

O arrefecimento rdpido de uma amostra ou a sua longa manutencio a temperaturas

do hélio liquido provoca o aumento da resisténcia de contactos.

De acordo com [8], sdo considerados bons padrdes de resisténcia quantica, amostras
cujos valores de resisténcia de contactos sejam inferiores a 100 Q para i = 2 e inferiores a
10 Q para i=4. Amostras com resisténcia de contactos desta ordem tém sido
intensivamente utilizadas como padrdes quanticos de resisténcia em varios NMI, ndo

apresentando deterioracdo durante periodos de cerca de 10 anos.
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Figura 3.14 — Diagrama esquematico do circuito de medida de resisténcia de contactos, a trés

terminais, de uma heteroestrutura de GaAs/AlGaAs: em regime de EHQ, Vp,;/Ips =R, + Rc.p .

3.2.4. Parametros de Influéncia
3.24.1. Dependéncia com a Temperatura

Tal como se observa na Figura 3.9, a componente longitudinal da resisténcia R,,
apresenta valores muito reduzidos nas regides correspondentes aos patamares de Hall.
Esta possui uma dependéncia exponencial com a temperatura de acordo com a seguinte

expressao:

e(%j (3.12)

onde AE ¢ a energia do hiato, k a constante de Boltzman e 7 a temperatura. Sendo o hiato
de energia entre os diferentes niveis de Landau dado pela equacdo (3.7), elevados valores
de temperatura provocam uma maior agitacao térmica e, dependendo do valor do hiato de
energia entre estados extensos, poderd ocorrer a passagem de electrdes de um estado para
outro de maior energia, aumentando assim o valor da resisténcia longitudinal. Por outro
lado, o aumento do valor de campo magnético provoca também o aumento do hiato de
energia, bem como a possibilidade dos electrdes saltarem para outro estado.

Considerando, por exemplo, B=8 T e T =2 K, obtém-se:

eB [—EJ 12
hw =h ; = 26,38 et H) =~ 22x10° (3.13)
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Para baixos valores de temperatura, a agitacdo térmica ¢ desprezdvel e os electrdes
poderdo nio conseguir passar para estados de energia superior. Neste caso, a situacdo

predominante corresponde a existéncia de electrdes entre os estados localizados. Assim, a

c A . . . . . . T
resisténcia longitudinal varia também de modo exponencial de acordo com e ,

sendo y= Y2. Um meio eficaz de reduzir o valor de R,,, aumentando a quantificagdo e a

definicdo dos patamares observados consiste em diminuir a temperatura de medigao.

Por outro lado, a resisténcia de Hall depende da temperatura de acordo com a

seguinte relacao:

ARy =Ry (T,i)=Ry(0,i)=spy" (T) (3.14)

sendo Ry (T, i) o valor da resisténcia de Hall no patamar i a temperatura 7, Ry (0,i) o valor

de Rg/i, o valor internacionalmente aceite para o patamar de ordem i a 0 K, s uma

constante dependente das caracteristicas da amostra (positiva ou negativa, |s|<1, e com

m

valores tipicos entre 0,01 ¢ 0,5) e p"" =R, %0 valor da resistividade longitudinal

X

minima, em que w corresponde a largura da amostra e [ a distdncia entre os

contactos de V,.

3.2.4.2. Dependéncia com a Corrente

As condi¢des de quantificacio do EHQ deixam de se observar a partir de
determinados valores de corrente, tipicamente da ordem de algumas centenas de HA.
Mesmo para valores de corrente normalmente utilizados (no intervalo de 10 pA a 50 pA),
a variagdo de R,, com a corrente provoca uma dependéncia linear de Ry relativamente ao
valor quantificado [81, 85], tal como definido pela equacdo (3.14). Em regime de baixa

corrente e para heteroestruturas de GaAs, observa-se uma dependéncia de R,, dada por:

Ry = Ry (0) -exp [a(T) 1]
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em que a(7) é uma fun¢do da temperatura que tende para zero para valores da ordem de

0,3 K.

O padrdo de fluxo associado a distribuicdo de corrente numa amostra de Hall é
também um aspecto importante para a obtencdo de medidas de elevada exactiddo. A

Figura 3.15 representa esquematicamente um padrdo de fluxo numa amostra ideal.
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Figura 3.15 — Padrdo de fluxo de um 2DEG de electrdes num patamar de Hall.

(=

No estado estaciondrio as forcas de Lorentz e de Coulomb sdo iguais e opostas,
fazendo com que os electrdoes entrem e saiam em extremidades diametralmente opostas.
Quando R,, =0 as linhas de forca sdo também linhas de potencial constante e quando
R..#0 as linhas isopotenciais inclinam-se em relagdo as linhas de fluxo de corrente e
interceptam os lados da amostra. O padrio de fluxo € sensivel a homogeneidade da
amostra, bem como a varia¢do da densidade de carga. O valor minimo de R,, depende da
corrente até valores da ordem de algumas centenas de nA. O valor de corrente critica /.,
acima do qual a dissipa¢@o de R,, aumenta subitamente algumas ordens de grandeza (ver
Figura 3.16 onde /. = 340 nA), é uma caracteristica da amostra, independente da direc¢ao

da corrente e do campo magnético.
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Figura 3.16 — Tensao longitudinal em fung¢do da corrente para uma heteroestrutura

de GaAs/AlGaAsaT=1,2 K[82].

A Figura 3.17 representa a caracteristica da tensdo longitudinal V,, em funcdo do

campo magnético num patamar de Hall.

Verifica-se que o aumento stibito da tensao longitudinal ocorre para menores valores
de corrente a medida que nos afastamos do centro do patamar. Uma explicacio possivel
para este aumento € o facto de a fracc@o de estados extensos em cada nivel quantico i ser
dependente do quadrado do campo eléctrico de Hall. O numero de estados extensos
aumenta com o valor da corrente, aproximando a margem de mobilidade do nivel de

Fermi.

Em condi¢cdes experimentais a obtencdo de medidas de maior exactiddo e

quantificacdo estd relacionada com a observacdo das seguintes condigdes: ARy — O,

T—0e p"" —0.
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Figura 3.17 — Tensdo longitudinal em fun¢do do campo magnético para o patamar i = 4

correspondente a amostra da Figura 3.16.

3.2.4.3. Condicdes de Quantificacdo

Sob condicdes ideais, a quantificagdo ideal da resisténcia de Hall € obtida quando
P =0 e T=0. Na prdtica, sdo observados desvios entre o valor medido de Ry e o
respectivo valor tedrico dado pela expressdo (23). A largura dos patamares quanticos de
Hall depende sobretudo da exactiddo associada ao sistema de medic¢do utilizado. Esta
largura diminui com o aumento da corrente, da temperatura e da mobilidade e aumenta
com o aumento do campo magnético. Existe um valor critico de corrente, de temperatura
e de campo magnético para os quais deixa de se observar os patamares de uma dada
amostra. Os valores tipicos de mobilidade associados a patamares de Hall extensos e com
reduzidos valores de R,, sdo tipicamente da ordem de 10 000 cm*/V-s para Si-MOSFET e
de 100 000 cm*/V-s para heteroestruturas de GaAs/AlGaAs. Valores de mobilidade da

ordem de 1 000 000 cm*/V-s estdo associados a patamares de reduzida largura.

Tal como referido em 3.2.4.1, a quantificacdo de um patamar depende ainda da
temperatura de acordo com a equagdo (3.14). No entanto, todas as medi¢des de elevada
exactiddo (= 10®) até hoje realizadas permitiram concluir que Ry (7, i) se aproxima do

valor constante Ry(i) = (7 2) para temperaturas da ordem de 1 K. O valor minimo de R,,
e

correspondente a um intervalo de campo magnético para um dado patamar depende
fortemente da temperatura, dependéncia esta que pode ser alterada reciclando

termicamente a amostra até a temperatura ambiente.
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Com o objectivo de definir um conjunto minimo de parimetros para avaliar as
condi¢cdes de quantificacdo de amostras de Hall, tais como, resisténcia de contactos,
medicdo de R,, em ambos os lados da amostra e a medi¢do de Ry considerando pelo
menos dois pares de contactos, foi criado pelo CCEM um grupo de trabalho que
estabeleceu algumas regras associadas a medicdes de elevada exactiddo apresentadas

inicialmente em 1989 [7], revistas e actualizadas em [8].

3.3. Efeito de Hall Quéntico Fraccionario

Em 1982, Tsui, Stormer e Laughlin ao realizarem experimentalmente o EHQ
utilizando heteroestruturas de GaAs/Al,Ga,  As, com valores de mobilidade superiores
aos até entdo usados (elevada mobilidade de portadores para campo magnético nulo),
menores temperaturas (= 0,1 K) e campos magnéticos mais intensos (= 20 T) observaram
um novo patamar na resisténcia de Hall, igual ao triplo da constante de von Klitzing
(i=1/3). Em 1998, Daniel Tsui, Horst Stormer e Robert Laughlin receberam o prémio

Nobel da Fisica pela descoberta do efeito Hall quantico fraccionario (EHQF) [82].

A expressdo 23 mantém-se vilida também neste caso, sendo, no entanto, i um
nimero fracciondrio. Posteriormente observaram-se outros patamares para valores de i
fracciondrios (2/3, 4/3, 2/5, 3/5, 4/5, 5/3, ...) entre os correspondentes aos do EHQ

inteiro, tal como exemplificado na Figura 3.18.

A observagdo do EHQ correspondente a factores de preenchimento fracciondrios
(razao entre o nimero de electrdes e de fluido qudntico: v = p / g, sendo p e g nimeros
inteiros e sem factores comuns) sugeriu a existéncia de particulas fracciondrias em
sistemas unidimensionais. Um ano apds a sua descoberta, Laughlin baseou a sua teoria no
facto de que para elevados valores de campo magnético e com temperaturas da ordem de
0,1 K (obtidas com 3He) o 2DEG (electrdoes e buracos) de densidade n condensa,

originando uma nova forma de fluido quédntico.
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Figura 3.18 — Caracteristica tipica do EHQF observado numa heteroestrutura de GaAs/AlGaAs
para T=0,15 K e B >5 T: observagio dos patamares em p,, correspondentes a niveis de

preenchimento de Landau i = 1/3 (o primeiro patamar fracciondrio observado por Stormer and

Tsui), 2/5, 3/5, 2/3, 4/3 e 5/3 [82].

Considerando que os electrdes (neste caso fermides) sdo mais resistentes a
condensacdo, comecam por se combinar com estes quanta de fluido qudntico. Em
particular, para os primeiros patamares fracciondrios descobertos, cada electrdo capta trés
quanta, formando um tipo de particula composta sem resisténcia a condensacio, dando
origem a bosdes. Este tipo de fluido, designado também por fluido de Laughlin é
constituido por particulas compostas. Uma das suas particularidades consiste no facto de
ao adicionar um electrdo, o fluido € excitado dando origem a um determinado nimero de
quasiparticulas fraccionariamente carregadas. Estas particulas sdo resultado do
movimento de electrdes no fluido quantico. Laughlin demonstrou que estas
quasiparticulas apresentam uma carga fracciondria correspondente aos patamares
observados no EHQF. Com o objectivo de explicar teoricamente o patamar
correspondente a v = 1/3, Laughlin propds a existéncia de uma hierarquia sequencial de
estados correlacionados (Figura 3.19), resultantes de mituas repulsdes entre particulas, e
em que cada estado contém também uma hierarquia fracciondria. Esta proposta provou

ser capaz de explicar todos os restantes patamares observados experimentalmente.
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Figura 3.19 — a) Hierarquia sequencial de estados correlacionados do EHQF, proposta por Laughlin
e relativa a existéncia de factores de preenchimento v fracciondrios: m impar e inteiro, ¢; = 1 e p;
par e inteiro; b) exemplo para v = 1/3 e v = 2/3 (¥ correspondem a patamares observados

experimentalmente).

A observacgdo dos patamares correspondentes a i = 1/3, 2/3, 4/3 e 5/3 evidenciou a
existéncia de um comportamento electrénico muito activo num determinado intervalo de
temperatura, o que sugeriu a existéncia de um hiato no espectro de energia, separando o
estado fundamental dos estados excitados. A medi¢do do efeito do aumento de desordem
correspondente ao hiato de energia para i = 2/3 indicou uma rdpida diminui¢do deste hiato
com o aumento da desordem, sugerindo a existéncia de um limite acima do qual se deixa
de observar o fenémeno. Em amostras de mobilidades superiores foi ainda possivel
evidenciar a presenca de potenciais patamares para 0s seguintes nimeros quanticos
i=1/5,7/5, 8/5, 2/7, 3/7, 4/7, 4/9, e 5/9, tendo como base a localizacdo de minimos de
Pre- Em 1987 [99] foi referida a primeira observacdo de um patamar com denominador

par, i =5/2.

A aplicagio do EHQF a metrologia proporcionaria a obtengdo de um padrio
quantico com valores 6hmicos fracciondrios, complementando assim os valores obtidos
através do EHQ inteiro e facilitando a divisdo de valores 6éhmicos. No entanto, e de
acordo com os estudos e os resultados disponiveis até ao momento, tal ndo tem sido

possivel pelas seguintes razdes:

e A observacdo do EHQF, bem como a realizacdo de medidas de elevada
exactiddo estdo ainda condicionadas por exigirem valores muito elevados de
campo magnético (> 15 T) e temperaturas muito reduzidas (= 0,1 K),

dificilmente disponiveis na maioria dos NMI;
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e Valores de corrente muito baixos (= 1 pA), tornando pouco provavel a sua

aplicacdo a medicdo de padrdes de resisténcia;

e A exactiddo da medi¢do da resisténcia de Hall quantificada associada a
patamares fracciondrios € ainda muito baixa para aplicagdes metroldgicas
(por exemplo, para i = 1/3 foi obtida em 1983 uma exactiddo da ordem de

algumas partes em 10°,comB=19TeT=0,14 K).

3.4. Transferéncia de Valores Ohmicos

3.4.1. Introducdo

A evolucdo da metrologia cientifica e aplicada verificada nas dltimas duas décadas,
no que se refere a exactidio dos métodos de medicdo, padrdes utilizados e respectiva

incerteza associada deve-se essencialmente aos seguintes aspectos:

e Aumento da exactiddo exigida por parte da inddstria em geral no que se
refere ao desenvolvimento da instrumentagcdo utilizada (maior resolucao,

sensibilidade e tempos de resposta);

e  Aplicacdo da microelectrénica no desenvolvimento de padrdes de elevada
exactiddo, bem como na utilizacdo rotineira de microprocessadores em

praticas laboratoriais.

A caracterizagdo de um padrao, considerando a sua deriva temporal e quaisquer
outros pardmetros de influéncia ou condi¢des de medig¢do, tais como temperatura,
humidade relativa, pressdo, corrente ou tensdo de medi¢@o, permite prever e determinar,
dentro do intervalo de confianca associado a respectiva incerteza, o seu valor em qualquer
instante. Um maior conhecimento das suas caracteristicas possibilita a gradual diminui¢do

da incerteza atribuida a sua medigao.

Os métodos de calibracdo de resisténcias utilizados a nivel nacional eram
maioritariamente métodos cldssicos de comparagdo com valores de referéncia, baseados

na medi¢do de razdes e usando comparadores de corrente e potencidmetros.

A aplicagdo metroldgica de valores de resisténcia quantificados, obtidos através do
EHQ, requer a sua comparacdo com valores de resisténcias-padrdo convencionais. Se esta
comparacao for efectuada através de métodos cldssicos de comparacdo com valores de
referéncia, como por exemplo o método potenciométrico, a exactiddo obtida € limitada

essencialmente pela incerteza da linearidade do potenciémetro, com valores tipicos da
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ordem de 10°. Esta dificuldade é ultrapassada com a utilizacio de dispositivos
criogénicos tais como Comparadores de Corrente Criogénicos (CCC) e técnicas
potenciométricas, como por exemplo as utilizadas pelo NPL, pelo NML e pelo IEN e
descritas em [100-102]. O potenciémetro de Josephson constitui uma alternativa, cujas
potencialidades foram demonstradas pela primeira vez em 1985 por Endo [103], pela
medicdo da razdo de uma resisténcia de Hall quantificada Ry e de uma resisténcia de
referéncia Rg, utilizando um SQUID (Superconductor Quantum Interference Device)
como detector de zero, e dois anos mais tarde por Warnecke [104], recorrendo a um

detector de zero electronico.

Apesar dos comparadores de corrente criogénicos serem o meio mais eficaz e exacto
de comparar valores quantificados de amostras de Hall com resisténcias-padrao
convencionais, permitindo valores de exactiddo da ordem de 1 parte em 10° a opgio
tomada neste trabalho para a transferéncia de valores 6hmicos incidiu sob a
implementacdo de uma variante do método potenciométrico de Josephson, utilizando

como detector de zero um nanovoltimetro de elevada exactidao.

Nesta secc@o sdo apresentadas algumas das caracteristicas das resisténcias-padrao
convencionais, bem como os métodos de medicio e de calibracdo utilizados pela
comunidade metroldgica para a manutencdo e disseminacdo desta unidade, tais como
pontes de comparacio de corrente continua, pontes de comparacao de corrente criogénica,

ponte de Wheatstone modificada e métodos potenciométricos.

3.4.2. Resisténcias-Padrao Convencionais

Até a descoberta do EHQ a maioria dos NMI mantinha a unidade nacional de
resisténcia DC através do valor médio de um grupo de resisténcias-padrdo de valor
nominal 1€, cujas principais caracteristicas s@o sumarizadas por Braudaway [105].
Paradoxalmente, a utilizac@o da resisténcia quantica de Hall (RQH) aumentou o nivel de
exigéncia relativamente a qualidade dos padrdes convencionais, dado que € utilizada para
medir directamente padrdes de transferéncia de valor nominal 100 Q ou 10 kQ. Sendo
bianual a periodicidade tipica destas medicdes, sdo utilizados grupos de resisténcias de
1 Q e 10 kQ como padrdes de referéncia durante estes periodos.

O conjunto de resisténcias-padrdo que tem sido utilizado para a materializagdao
nacional da unidade € constituido por dois grupos de padrdes, resisténcias-padrao de valor

nominal 1 Q tipo Thomas e de 10 kQ com banho préprio termostatizado, sendo depois
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transferidos para o restante intervalo de valores O6hmicos utilizando padroes de
transferéncia tipo Hamon (Figura 3.20).

Estes padrdes devem possuir baixos coeficientes de temperatura no seu intervalo
de utilizacdo (habitualmente entre 20 e 25 °C) e elevada estabilidade a longo prazo.
Possuem niveis tipicos de poténcia da ordem de 1 mW, bastante superiores aos de uma
amostra quantica de Hall (= 50 pW). Sdo apresentadas a seguir algumas das propriedades

e limitagdes associadas a estes padroes.

r

g B e @ B E d BN

Figura 3.20 — Resisténcias-padrao de valor nominal 1 Q e 10 kQ e padrdes de transferéncia tipo

Hamon.

3.4.2.1. Resisténcia-Padrio de Valor Nominal 1 Q

As resisténcias-padrio tipo Thomas de valor nominal 1 Q foram desenvolvidas por J.
L. Thomas em 1930 no NBS (National Bureau of Standards) e comercialmente
produzidas pela L&N (Leeds and Northrup). Sao constituidas por um enrolamento bifilar
(com 28 voltas, didmetro 2,05 mm) de manganina, liga introduzida em 1890, com
resistividade de 0,48 pQ-m, e constituida por 84 % Cu, 12 % Mn, 4 % Ni [106]. As
extremidades do enrolamento sdo ligadas a quatro terminais de cobre, dois de corrente e
dois de potencial. As proporcdes desta liga foram seleccionadas de modo a obter uma
reduzida f.e.m. de origem térmica relativamente ao cobre (neste caso de 2 a 3 uV/K) e
baixo coeficiente de temperatura (coef. de 1* ordem: @= 5 a 10-10°/K; coef. de 2* ordem
B=-0,6-10°/K?) para valores em torno da temperatura ambiente (20 °C — 28 °C). Estes

padrdes, normalmente imersos em banhos de Oleo, possuem uma abertura central
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(didametro 25 mm) o que facilita a circulagdo do 6leo e a obtencdo de maior estabilidade

térmica.

A sua relacdo de dependéncia com a temperatura e a pressdo ¢ dada por:
, , V) ,
R(r,)= RP(TP)(]+OLP(TP ~1,)+B,(r, -7,F +7,(p, - p, )) (3.15)

sendo R(7,) o valor da resisténcia a temperatura T, &, e 3, 0s coeficientes de temperatura

aT’, e y orespectivo coeficiente de pressao.

A dependéncia linear com a pressdo atmosférica é considerada como sendo causada
pela deformagdo mecanica, devido a variagdo da pressdo e da temperatura, associada a
sua dupla parede. Uma variacdo de pressdo atmosférica da ordem de 0,02 bar (15 mm Hg)
provoca uma variagio de cerca de 3-10° no seu valor 6hmico, (coeficiente de pressio
% = 1,5 nQ/hPa). Este pardmetro deverd, no entanto, ser avaliado tal como em [107] e
considerado sempre que os padrdes sdo submetidos a significativas diferengas de pressdo.
Por exemplo, a uma altitude de 1 milha (= 1,609 km), o valor da pressdo atmosférica é
aproximadamente 0,2 bar (150 mm Hg) inferior ao valor da pressdo correspondente ao
nivel do mar. A esta altitude, o valor de uma resisténcia-padrdo tipo Thomas € cerca de
3-107 inferior relativamente ao valor que teria ao nivel do mar. O intervalo de
+ 15 mm Hg representa a variagdo maxima dos valores de pressdo atmosférica observados
anualmente ao nivel do mar, excluindo a ocorréncia de tempestades. A determinagdo da
pressdo para resisténcias-padrao imersas em banhos de 6leo € efectuada através da relagdo
p=p.+ p g h, sendo p,a pressdo atmosférica, p a densidade do 6leo e & a sua altura

acima das resisténcias.

Possuem coeficientes de poténcia da ordem 10° W™, quando colocados em banhos
termostatizados, e excelente estabilidade a longo prazo (da ordem algumas partes em 10°

por ano).
3.4.2.2. Resisténcia-Padrio de Valor Nominal 10 kQ

Os padrdes de valor nominal 10 kQ utilizados neste trabalho sdo padrdes que
possuem banho préprio termostatizado, constituidos por uma série de 10 resisténcias de
1 kQ. Cada uma destas resisténcias € constituida por uma liga de Evanohm (75 % Ni +

20% Cr + 3% Al + 2 % Cu), introduzida em 1940, com resistividade de 1,34 pQ-m
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(tripla da correspondente a manganina e apropriada para resisténcias de valor nominal
superior) e menores coeficientes de temperatura (O = 0,1-10%K). Quando submetida a
tratamentos térmicos a baixa temperatura é possivel colocar o miximo da sua curva
caracteristica resisténcia-temperatura no valor de menor variagdo. A diminuicdo dos
efeitos de deriva é obtida através da realizacdo de ciclos térmicos de envelhecimento.
Estes padrdes possuem um banho de dleo de silicone préprio, hermeticamente fechado e
isolado, e um sensor de temperatura de 10 kQ constituido por uma resisténcia de cobre
em série com uma resisténcia de baixo coeficiente térmico. Possuem baixos coeficientes

de pressdo, da ordem de -0,2:10” 2-0,35-10” / hPa.

3.4.23. Padrdes de Transferéncia tipo Hamon

Os padrdes de transferéncia tipo Hamon utilizados no laboratério resultam do
desenvolvimento de Bruce Hamon em 1954 [33], sdo constituidos por 10 resisténcias, a
quatro terminais, de igual valor nominal (R; a Ry - Figura 3.21), permanentemente
associadas em série. Podem associar-se em paralelo ou em série-paralelo subgrupos de
resisténcias, ligando separadamente os respectivos terminais de corrente ou de potencial,
e seleccionar valores 6hmicos entre o correspondente a associagdo dos n valores
individuais em paralelo (R/n) ou em série (nR). Sdo ainda utilizadas resisténcias
adicionais nas ligacdes correspondentes aos terminais de potencial, ajustadas tal que

riG; = ...=r;G,, sendo G = 1/R. Considerando n resisténcias de igual valor nominal, a

razdo entre o valor em série R, e em paralelo R, € dada, até a segunda ordem, por:
R
%F =0’ [1+(X &) /n] (3.16)

sendo & o desvio relativo da resisténcia de ordem i relativamente ao valor médio das n
resisténcias. Assim, 10 resisténcias de valor nominal 10 Q permitem efectuar a
comparagdo de valores na razdo 100 Q /1 Q e 10 resisténcias de valor nominal 1 kQ
permitem efectuar a comparacdo de valores na razdo 10 k€ /100 Q. De acordo com as
suas caracteristicas e concepg¢do, se o valor das n resisténcias for conhecido com uma
exactidio da ordem de 10", a exactiddo da razio entre os valores da associacio

série/paralelo serd de (10™*)* = 10°®. Estes padrdes sdo habitualmente utilizados em banhos
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de 6leo termostatizados, permitindo a obtencdo das suas melhores especificacdes e
facilitando a lubrificacdo dos selectores de valores 6hmicos, reduzindo possiveis efeitos

de oxidacdo.
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Figura 3.21 — Diagrama esquematico de uma resisténcia de transferéncia tipo Hamon.
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34.24. LimitacOes e Caracteristicas das Resisténcias-Padrao

Devido aos efeitos de relaxamento das ligas utilizadas no fabrico de uma resisténcia-
padrdo, bem como quando sdo submetidas a choques térmicos ou mecanicos, observa-se a
variagdo do valor da resisténcia com o tempo. Tipicamente observa-se inicialmente uma
componente exponencial na funcdo de deriva destes padrdes que progressivamente se
transforma numa funcdo polinomial, até a ordem dois na maioria dos casos, apds
estabilizacdo. Os resultados da medi¢do de uma resisténcia sao influenciados por efeitos
termoeléctricos, ruido térmico e resisténcias de fuga. Os efeitos devidos a f.e.m. de
origem térmica, causados por gradientes térmicos ao longo circuito de medida, sdo
eliminados através da inversdao da polaridade da corrente de medicdo e seleccionando
sequéncias de medidas apropriadas. Dunn [108] refere erros da ordem de 1 parte em 10°
devido ao efeito de Peltier para resisténcias-padrao tipo Thomas. O efeito de resisténcia
de fuga, Ry, na medicao de elevada exactiddo de uma resisténcia R, provoca a diminui¢do
relativa do seu valor de R/Rp. Este efeito € minimizado pela utilizagdo de materiais
isolantes tais como teflon (politetrafluoretileno), que permitem obter valores de R da
ordem de 10" Q na medicio de resisténcias-padrio. No entanto, a utiliza¢io de outros
componentes no circuito de medigdo, tais como, detectores, comutadores e ligadores,
dificulta a obtencdo de valores de resisténcia de fuga superiores a 10'' Q. Deste modo, a
medicdo exacta de resisténcias de valor nominal superior a 100 kQ necessita de circuitos
de guarda especificos no sentido de evitar que estas correntes de fuga introduzam erros

significativos no circuito de medicao.

A natureza quimica do meio envolvente pode afectar o elemento resistivo, o seu

isolamento e os respectivos contactos.

Sendo a estabilidade de um padrdo um factor essencial na determinag¢do da sua
deriva é comum submeter as resisténcias de elevada exactiddo a ciclos acelerados de
envelhecimento, embora durante os dois primeiros anos de utilizagdo ainda apresentem
valores considerdveis de deriva (= algumas partes em 10°). Considerando que o valor de
uma resisténcia-padrdo se altera com diversos parametros de influéncia, a sua medi¢do
devera ser efectuada em ambiente cuidadosamente controlado, tais como, banhos de 6leo
ou de ar termostatizados (temperatura de referéncia de 23 °C de acordo com a 20*
resolugcdo do CCE de 1995). Resisténcias de valor nominal igual ou inferior a 1 MQ e que
nio possuem banho préprio sdo habitualmente medidas em banhos de 6leo. Resisténcias
de valor nominal superior sao medidas em banho de ar dado que a condutividade do 6leo

pode alterar significativamente o seu valor 6hmico. Foi observada histerese com a

80 Implementagio de um Sistema Experimental para a Materializagdo do ohm e Calibracdo de Resisténcias-Padrdo



temperatura em resisténcias tipo Thomas. Tipicamente, o seu valor aumenta cerca de
1,5-107 ap6s um ciclo de temperatura de 2 °C. Para resisténcias-padrdo de 10 kQ nio foi
observada qualquer histerese, dentro de uma resolucio de 1 parte em 10°, ap6s um ciclo
térmico de 16 horas, entre 20 °C - 10 °C - 20 °C, de acordo com os resultados obtidos por

Witt em [106].

O coeficiente de poténcia de uma resisténcia € directamente proporcional ao
coeficiente de temperatura e inversamente proporcional a efici€éncia com que o meio
envolvente contraria e estabiliza o seu aumento de temperatura, provocado pela condugdo
de calor quando este € percorrido por uma corrente, razao pela qual o coeficiente de
poténcia deve ser medido in situ. De acordo com Elmquist e Dziuba [109], os coeficientes
de poténcia determinados para resisténcias tipo Thomas sio da ordem de (-1 a 2)-10°/ W
e da ordem de (0+2)-10°/W para resisténcias de 10 kQ tipo ESI-SR104. Devem
utilizar-se valores de corrente de medi¢do tal que a poténcia dissipada seja inferior ou
igual a 100 mW. Considerando este valor e dado que os coeficientes de temperatura
tipicos sdo inferiores a 10” / K, o calor envolvido nio afecta significativamente o valor da

resisténcia.

A variacdo do valor de uma resisténcia com a tensdo de medi¢do é dada pela

expressao:

R, =R, [l+9(V,-,)] (3.17)

sendo @ o coeficiente de tensdo (habitualmente indicado em % / V) e Ry, e Ry, o valor da
resisténcia medido com a tensdo aplicada V; ou V,. Dado que o valor da resisténcia
depende da polaridade da tensdo aplicada € normalmente indicado um valor médio

correspondente a ambas as polaridades.

3.4.3. Técnicas DC para a Medi¢ao de Resisténcias

As técnicas de medicdo de elevada exactiddo da razdo de resisténcias DC sdo
actualmente efectuadas por recurso a métodos potenciométricos e pontes comparadoras
de corrente. Estes métodos sdo seleccionados de acordo com o valor nominal a medir e o

nivel de incerteza pretendido, salientando-se a seguir quatro dos mais utilizados:
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- Comparador de corrente continua: constituida por um circuito primdrio (onde se inclui
a resisténcia a medir) e um circuito secunddrio (correspondente a resisténcia de
referéncia), é baseada num equilibrio de tensdes, detectado por um galvanémetro, e
num equilibrio magnético (intensidade nula de fluxo magnético na bobina de
deteccdo), sendo o produto ampere-espira no circuito primdrio igual ao do circuito
secunddrio. Permite a medi¢do de resisténcias-padrdo com incertezas tipicas da ordem

de 107;

Comparador criogénico de corrente continua: principio de funcionamento semelhante
ao anterior e em que a detec¢do do equilibrio é efectuada através de um SQUID.

Possibilita valores tipicos de incerteza da ordem de 10”.

Ponte de Wheatstone modificada: utilizada para a medi¢do de resisténcias de elevado
valor éhmico (= 10 MQ), utiliza duas referéncias de tensdo DC, uma fixa e outra
varidvel, e duas resisténcias (uma de referéncia e outra a medir). A detec¢do da
situagdo de equilibrio pode ser efectuada através da medi¢@o da tens@o ou da corrente.

- Método Potenciométrico: sistema de comparacao de resisténcias em série, percorridas
pelo mesmo valor de corrente. A razdo das diferencas de potencial aos terminais das
resisténcias a comparar é proporcional a razdo dos respectivos valores. A incerteza
tipica depende, entre outros factores, da estabilidade da fonte de corrente utilizada e da
concepcdo do préprio potenciémetro. A implementacdo de uma variante do método
potenciométrico cldssico, designada potenciémetro de Josephson permite a medigdo de

C o . . -8
resisténcias com incertezas tipicas da ordem de 10™.

3.4.3.1. Pontes de Medida e Comparadores de Corrente Continua

O principio de medic¢do de resisténcias baseia-se essencialmente em dois processos
de comparagdo, tipo configuracdo potenciométrica de tensdo (Figura 3.22 — a) e
comparacao de corrente (Figura 3.22 — b). Os métodos convencionais de comparagdo de
resisténcias a quatro terminais envolvem a compara¢do de diferencas de potencial,
quando ambas as resisténcias sao percorridas pelo mesmo valor de corrente (Figura 3.22 —
a). O potenciémetro € utilizado para medir, sucessivamente, a diferenca de potencial aos
terminais de R, e R, (Figura 3.22 — c), constituido por uma resisténcia varidvel A, uma
resisténcia fixa B e uma fonte de corrente. Neste método, e numa situagio de equilibrio,
ndo existe fluxo de corrente nos condutores de ligacdo, sendo desprezdvel a sua
resisténcia. A resolucdo e a exactiddo sdo limitadas pela estabilidade dos valores da

corrente I; e I, durante a medicdo. No entanto, considerando uma deriva linear da
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corrente, a correccdo dos resultados € efectuada por uma medic¢do sequencial do tipo R,,
R,, R.. Considerando que R,/ A = R,/ B, pode utilizar-se como detector um voltimetro de
elevada impedancia, ndo sendo assim necessario anular as medidas de tensdo. E utilizada
apenas uma fonte de corrente, ligando directamente os terminais exteriores de R, e A e de
R; e B, transformando a configurag@o anterior no circuito correspondente a uma ponte de
Wheatstone (Figura 3.22 — d). A vantagem desta configuracdo estd relacionada com o
facto de possiveis instabilidades da corrente provocarem apenas efeitos de segunda

ordem, tais como a alteracio da sensibilidade da prdpria ponte de medida.

Quando se pretendem utilizar os quatro terminais das resisténcia R,, R, A e B é
utilizada uma forma generalizada da ponte dupla de Kelvin, designada ponte de
Warshawsky, descrita por Delahaye em [110]. Esta ponte € constituida por quatro
resisténcias colocadas em cada um dos lados de um tetraedro. Em cada um dos seus
quatro angulos sdo utilizadas resisténcias auxiliares, cuja razdo nominal € igual a razdo

das resisténcias que o constituem. Este tipo de ponte é normalmente utilizado para a

comparagdo de resisténcias-padrdo de valor nominal 10 kQ [111].

Na ponte de Kelvin conjugada (Figura 3.23), as resisténcias a comparar sdo
percorridas por diferentes valores de corrente, sendo as respectivas diferencas de
potencial iguais e opostas. O quociente entre as duas resisténcias é proporcional aos

respectivos valores de corrente: este ¢ também o caso do comparador de corrente

continua.
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Figura 3.22 — Configuragdes para a medicdo da razdo de resisténcias-padrdo: a) potenciémetro de
tensdo; b) comparacio de corrente; c) potenciometro com resisténcias de propor¢io semelhante a
razdo a determinar (R /R, = A/B); d) transformacdo de c) na configuragdo em ponte de Wheatstone.

I

Figura 3.23 — Ponte de Kelvin conjugada.
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A introducdo do comparador de corrente continua em 1964 [112] e a sua utilizagdo
como ponte de medicdo da razdo de resisténcias representou um enorme progresso
metroldgico no dominio da resisténcia DC. O principio de operagdo deste comparador de
corrente, esquematicamente representado na Figura 3.24, consiste na medi¢do exacta da
razdo das correntes I; e I, que percorrem, respectivamente, as resisténcias R; e R,,
provocando iguais quedas de potencial aos seus terminais (/;:R; = I-R,). A razio exacta
da corrente é controlada por um comparador de corrente continua, constituido por um
transformador com miltiplos enrolamentos toroidais, um enrolamento primdrio N,,
ajustdvel, e um enrolamento secundario N;. A ponte € equilibrada através do ajuste do
nimero de espiras N, tal que a diferenca das quedas de potencial aos terminais das
resisténcias, detectada por D e indicada por um galvanémetro, seja nula (e; = e,). Este
comparador € assim utilizado para a obtencdo de um equilibrio ampere-espira, entre os
enrolamentos primdario e secunddario, ajustando o nimero de enrolamentos N, até que o
fluxo DC seja nulo. O sistema de detec¢do avalia a diferenca gerada pelos enrolamentos
primdrio e secundério, N, I, — N; I;, produzindo um sinal de saida DC proporcional a esta
diferenca. Este € realimentado com o objectivo de controlar a fonte de corrente secundaria
(SCS), garantindo que o ganho deste ciclo seja suficientemente elevado e mantendo esta
diferenca desprezavel. Na condi¢do de equilibrio, existéncia de fluxo DC nulo, obtém-se:

I,N,=1I.N,

R._I, _N. (3.18)
R. I. N,
(&
_N. (3.19)
R. NER‘

Sendo Y = N, / N; a razdo dada pelo comparador e conhecendo o valor do padrio R;,

determina-se o valor da resisténcia a medir, R,.

Este comparador de corrente continua ndo € sensivel a resisténcia dos fios de ligacao,
ndo requer estabilidade do valor da corrente e permite obter uma excelente linearidade (=
da ordem de algumas partes em 10°), dependente apenas da razio do nimero de
enrolamentos. As principais limitagdes estdo associadas ao ruido e a deriva do modulador
magnético do detector, assumindo em alguns casos valores da ordem de 1 pA. No caso de

pontes que funcionam com for¢as magneto-motrizes elevadas (ex. 100 A, correspondendo

Implementacdo de um Sistema Experimental para a Materializagdo do ohm e Calibragdo de Resisténcias-Padrdo 85



a correntes de 100 mA num enrolamento de 1000 voltas) esta limitacdo ndo € significativa
(1 parte em 10®). No entanto, néio é possivel manter esta mesma resolucdo para menores
valores de corrente, utilizados na medicao de resisténcias de valor nominal igual a 100 Q
ou superior. Esta limitacdo ¢ ultrapassada pelos comparadores de corrente criogénicos,

referidos na sec¢@o seguinte.

Detector

Figura 3.24 — Comparador de corrente continua.

3.4.3.2. Comparadores de Corrente Criogénicos

Embora ndo seja a soluciao adoptada neste trabalho, em alguns NMI a transferéncia
de valores quantificados de amostras de Hall para as convencionais resisténcias-padrao é
efectuada através de comparadores de corrente criogénicos [113], os quais possibilitam a

. ~ . g~ . 9
realizacdo de medidas de elevada exactiddo, com valores de incerteza de 10™.

O CCC, desenvolvido nos anos 70 [114], € um dispositivo que usufrui das
propriedades magnéticas de blindagem dos supercondutores. Um anel supercondutor
contendo no seu interior um condutor transportando corrente tem um efeito de simetria tal
que o campo magnético gerado no exterior do anel € independente da posi¢do do condutor
no interior deste. Tendo o anel varios condutores no seu interior e sendo nula a soma das
correspondentes for¢as magneto-motrizes, o campo produzido no exterior ¢ também nulo.
Considerando também a existéncia de magnetometros DC extremamente sensiveis e
funcionando a baixas temperaturas, como € o caso dos SQUID, foi possivel implementar
comparadores de corrente criogénicos de extrema sensibilidade e exactiddo. A Figura
3.25 representa esquematicamente um CCC para a comparagdo de correntes DC i; e iy,

com razdo nominal i; / i, = n; / n, (sendo n; e n, inteiros). Os condutores sdo constituidos
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por dois enrolamentos circulares com nimero de espiras n; € n,, cuja razdo corresponde a
razdo de resisténcias a comparar. Estes enrolamentos estdo rigidamente acoplados e
possuem forma toroidal. O SQUID é acoplado ao comparador de corrente através de um
transformador de fluxo supercondutor. Este é constituido por um enrolamento
supercondutor de indutincia L, ligado as extremidades do CCC, em série com o
enrolamento supercondutor de entrada do SQUID (com indutdncia L;). A incerteza
associada 2 implementacio da razio de corrente é menor que 1 parte em 10° e a
resolugdo, expressa em termos da corrente de um enrolamento com 1 espira e utilizando

um SQUID rf, é da ordem de 0,5 nA.

A primeira aplicagdo do CCC foi a sua utilizacdo para a medicdo da razao de
resisténcias, tal como descrito por Delahaye [115, 116]. Na Figura 3.26 € apresentado um
diagrama esquemdtico de uma ponte automatica, constituida por transformadores de fluxo
DC, com enrolamentos supercondutores e por duas fontes de corrente estabilizadas, FC; e
FC,, que alimentam as resisténcias a comparar, R; e R,. Os dois enrolamentos E; e E, sdo
percorridos por dois valores distintos de corrente, tal que as diferencas de potencial V; e
V, aos terminais das resisténcias sejam iguais, sendo aproximadamente nula a tensio

medida pelo nanovoltimetro.

n
£ Overlapping
lead shield

Ceesess

Windings

Feedback

Figura 3.25 — Esquema simplificado da sec¢do de um comparador de corrente criogénico [110].
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Conhecendo-se o valor da razdo entre o numero de espiras destes enrolamentos e
ligando-os em oposi¢do, para que o produto ampere-espira seja igual e oposto, é

determinado o valor da razao das duas resisténcias dado por:

R_(v),[(v
R, \I,) \I (3.20)

O ajuste exacto no valor das correntes € controlado, dentro do limite de exactiddo do
CCC, por realimentacao da saida do SQUID, sendo o seu ruido associado a componente

aleatdria da incerteza com maior peso.

— —EEER S
FC 5 < FC J
A 4 A 4
o ®
Nanovoltimetro R]
°

Selector de
enrolamentos

Selector de
enrolamentos

Figura 3.26 — Esquema simplificado de uma ponte de medida utilizando um comparador de

corrente criogénico.
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Estas pontes comparadoras baseadas em CCC representam actualmente o método de
maior exactiddo na comparagdo de razdes de resisténcia DC, sendo um meio
particularmente eficiente na transferéncia de valores quantificados de amostras de Hall
para resisténcias-padrdo convencionais, possibilitando a obten¢do de incertezas da ordem

de 1 parte em 10°.

3.4.3.3. M¢étodo Potenciométrico

O principio de medicdo associado ao método potenciométrico, esquematicamente
representado na Figura 3.27, consiste na comparacdo de duas resisténcias ligadas em
série, R, e R,, percorridas pelo mesmo valor de corrente DC. A razdo das diferencas de
potencial V. /V,, aos terminais de cada resisténcia, igual a R,/ R;, € avaliada através de
um potencidémetro associado a um voltimetro (detector de zero), sendo a tensdo de saida
do potenciémetro ajustada sucessivamente para valores aproximados de V, e de V; Sendo

Rx_x
R

s s

, € conhecendo o valor do padrdao R;, a determinacdo de R, é efectuada em

funcdo de Vie V..

Figura 3.27 — Método Potenciométrico para a medi¢do da razdo de resisténcias.

A obtencdo de medidas de elevada exactiddo estd condicionada pelos seguintes

aspectos:
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e Estabilidade do valor de corrente;

e Resolucgdo, estabilidade e linearidade do voltimetro utilizado na medicao de V. e
Vs

e O valor de corrente deverd ser tal que a poténcia dissipada em cada uma das
resisténcias seja da ordem de alguns mW;

¢ Controlo dos pardmetros de influéncia, tais, como, temperatura, humidade e
pressao atmosférica;

e Utilizacdo de comutadores para a inversdo da polaridade da corrente de modo a

eliminar as f.e.m. de origem térmica.

Quando R, e R; ttm o mesmo valor nominal, a relagdo V,/V, é aproximadamente
unitdria. Witt apresenta resultados da comparacdo de resisténcias-padrao de valor nominal
10 kQ [117], tendo obtido valores de exactiddo de 1-10® e Hartland, através de um
potencidmetro semelhante efectuou a comparacao da resisténcia de Hall quantificada com

padrdes convencionais do mesmo valor nominal [118].

Quando os valores nominais de R,eR; diferem significativamente, podem
implementar-se potenciémetros de Josephson, Endo e Warnecke em [103, 104],
possuindo elevada linearidade. Neste trabalho foi implementada uma variante do

potenciémetro de Josephson, descrita no capitulo seguinte.
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4. SISTEMAS EXPERIMENTAIS E MODULOS APLICACIONAIS
IMPLEMENTADOS NO LME

Neste capitulo sdo apresentados os sistemas quanticos implementados, descritas as
suas principais caracteristicas e capacidades, bem como o nivel de exactiddo e

desempenho proporcionado

A obtencdo de medidas de elevada exactiddo, associada a disponibilidade de um
padrao primdrio quantico de resisténcia DC e a transferéncia de valores 6hmicos
quantificados para resisténcias-padrao convencionais utilizando métodos potenciométricos
depende sobretudo das caracteristicas da fonte de corrente utilizada, sendo a sua
estabilidade um dos aspectos fundamentais a considerar. Em 4.2.2.3 é apresentado um
estudo comparativo das trés solu¢des consideradas para a fonte de corrente em que sio
utilizadas outras tantas referéncias de tensdo mantendo-se inalterada a montagem em série

de uma resisténcia de valor nominal seleccionavel.

Em 4.3.2 ¢ efectuada a descricdo do potenciémetro de Josephson implementado para
a medicdo e a calibragc@o de resisténcias-padrdo, em unidades SI e em termos do valor

quantificado de uma amostra Hall, recorrendo aos efeitos quanticos de Josephson e Hall.

Na seccdo 4.4 € apresentada a defini¢do da arquitectura do sistema de informacao e
de suporte l6gico desenvolvido e implementado em linguagem de programacgdo gréfica
LabView®, que possibilita a automatizagdo do sistema experimental de Resisténcia
Quantica de Hall e do Potenciémetro de Josephson, através do controlo da instrumentagdo
associada, aquisi¢do, processamento, tratamento estatistico e gestdo de dados relativos a

estudos comportamentais de amostras e de padrdes convencionais.

4.1. Efeito Josephson

O sistema experimental de Josephson implementado [119], instalado no interior de
uma camara blindada, de modo a minimizar as interferéncias electromagnéticas externas,
ligado a um PC (exterior a camara) por fibra 6ptica e controlado através de uma interface

IEEE-488, € constituido pelos seguintes subsistemas (Figura 4.1):
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Sistema de gerac@o de microondas:

- Frequéncia de referéncia de 10 MHz rastredvel aos reldgios atémicos de césio do
laboratério de tempo e frequéncia;

- Geragdo de microondas: fonte de alimentacdo de baixo ruido, diodo de Gunn
(gerador de frequéncia de microondas, para o intervalo 70 — 100 GHz, medida e
estabilizada através de um contador digital), medidor do nivel de poténcia
injectada no topo da sonda, e atenuador (efectua um ajuste fino da poténcia para

estabilizar a matriz de junc¢des de Josephson);

Sistema de medic¢ao:

- Fonte de corrente de polarizagdo da matriz de juncdes de Josephson: controla a
sua polarizagdo, determina a corrente critica e o nimero inteiro correspondente ao
degrau estabilizado e permite visualizar as curvas caracteristicas tensdo/corrente;

- Voltimetro digital de 7 %2 digitos: mede a tens@o V da matriz de juncdes de
Josephson, o que permite calcular o valor de n (arredondado para o inteiro mais
préoximo) e consequentemente o valor real da tensdo. Este valor da tensdo de
Josephson correspondente ao degrau n determinado € dado por: V, =nhf/2e. A
correcgdo dos erros do voltimetro devido a tensdes de origem térmica é corrigida
pela inversao de polaridade.

- Nanovoltimetro digital de 7 %2 digitos e resolucdo de 0,1 nV na escala de 1 mV
(1 nV na escala de 10 mV): efectua a medi¢do das diferencas de potencial entre a

tensao de Josephson e o padrio a medir;

Conjunto de jun¢des de Josephson:

Matriz de juncdes de Josephson de valor nominal 1V ou 10V: tipo SIS
(Nb/Al,O3/Nb), constituido, respectivamente, por 2400 ou 19700 juncdes,
colocado no porta-amostras de uma sonda introduzida num reservatério de ‘He
liquido.

A cablagem de ligacdo da sonda inclui um conjunto de filtros rf, montados na
extremidade superior de modo a evitar transi¢des entre degraus de tensdo devido a
ruido induzido. Sdo utilizados trés pares de condutores de baixa condutividade
térmica entre a matriz de juncdes e a fonte de corrente de polarizagdo, o voltimetro
e o comutador de baixo ruido térmico, utilizado para a inverter a polaridade da
matriz.

A minimizagdo de resisténcias de fuga € um dos aspectos essenciais para controlar

os erros associados ao desempenho do sistema global, nomeadamente no que se
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refere ao aparecimento de quedas de potencial, ndo controladas, nos fios de ligacio
utilizados. A sonda é normalmente referida a um ponto de massa (terra limpa).

A sonda deve ser lentamente introduzida no reservatério de hélio liquido de modo a
minimizar os efeitos de um arrefecimento brusco, processo que demora cerca de 15
minutos. Durante este processo, a sonda ndo deve estar ligada a nenhum dos
equipamentos de medicdo ou de polarizacgao.

A frequéncia e a poténcia de microondas devem ser ajustadas de modo a que os
limites da curva caracteristica // V no eixo V atinjam os valores nominais da matriz
de juncdes (1 V ou =10 V), de modo a obter degraus suficientemente largos e

estaveis (figura 3.1).

O sistema experimental de Josephson foi tecnicamente validado através de uma

comparagdo internacional com o BIPM, utilizando o seu sistema transportivel. A
N . . . . . -1

concordancia relativa entre os valores obtidos pelos dois sistemas foi de 0,8:10"'° com uma

incerteza combinada a 1 ¢ de 4,6-10"°[120].

Relégio Atémico | 10 MHz
de Césio
Contador de
— Frequéncia

Z 73 GH
Diodo de 100 mvf,
Gunn Isolador

H Sensor
Microondas

Fonte de corrente Atenuador
de polarizacao K
Filtros RF
— Voltimetro
Sonda
L Criogénica
7
P Comutador
—
w | Nanovoltimetro Conjunto
M’ // de juncdes
Blindagem
t=42K

Figura 4.1 — Sistema Experimental de Efeito Josephson.
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4.2. Efeito Hall Quantico

O sistema experimental de EHQ implementado no LME [121], esquematicamente

representado na Figura 4.2, € constituido essencialmente por trés blocos:

e Sistema de Criogenia: baseado num criéstato de “He, reservatério de temperatura
variavel — VTI, magneto supercondutor de 12 T, com possibilidade de atingir 14 T
através de um sistema de lambda plate, termometria, porta-amostras e amostras de

Hall;

e Sistema de Controlo e Medicdo: controlador de temperatura, fonte de alimentacdo
do magneto, medidor de nivel de hélio, fonte de corrente e voltimetros digitais de

elevada exactiddo;

e Sistema de Alto Vacuo: bombas rotatéria e turbo-molecular e respectivos

medidores.
Camara Blindada
Electrémetro — K6514
(Medicdo I) N
Medidor de Nivel
de hélio - HLG 200 Fonte de Corrente |
Controlador Temperatura *
— Lakeshore 340 Comutador . T
DataProof 164A “~y== || Fibra Optica
Fonte Alimentacao Magneto
> SMS 120C Voltimetro — F8508A | ~=
Sistema de Alto Vicuo
Nanovoltimetro — K/8/ | <

|Medidor de Vacuo
Piranni

XXX XX Filtro

Bomba Turbomolecular

Medidor de Vicuo °
o000 O

Penning Nivel pavimento

Magneto L Amostra de Hall
supercondutor. A

N

50~ 105
Pressdo = 10 mbar\.

42K
17K

Figura 4.2 — Sistema Experimental de Efeito Hall Quéantico.
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4.2.1.  Sistema de Criogenia

O sistema de criogenia é constituido por 4 elementos principais: cridstato de hélio-4,
magneto supercondutor e respectivo suporte, VTI e porta-amostras. Este sistema possui
uma taxa tipica de evaporagdo de hélio da ordem de 160 cm’ / hora com campo magnético
nulo e 255 cm’ / hora com valores de campo da ordem de 8 tesla. Dado o laboratério nio
possuir recuperador de hélio, a operacionalidade experimental devera ser cuidadosamente

planeada no sentido de optimizar e rentabilizar o consumo envolvido.

O cridstato, em ago inox, € constituido por um reservatdrio central com capacidade
de 431, envolvido por uma bainha com capacidade de 301, contendo azoto liquido, e

externamente por uma bainha de vazio (pressio =~ 10 mbar).

O magneto supercondutor é constituido por dois enrolamentos, um interior de NbSn
enrolado em aco inox e um externo de NbTi, envolvidos por resina epdxida, eliminando a
possibilidade de qualquer deslocamento durante a energizagdo. Encontra-se fixo a uma
base de tufnol (material compdsito), suportada por trés hastes de aco inox, ligadas ao topo
do cridstato através de uma base de aluminio anodizado, electricamente isolada e com
tratamento anti corrosdo. Acoplado a esta estrutura encontram-se os terminais de ligacdo a
respectiva fonte de alimentacdo do magneto (Cryogenic - SMS120C), 4 resisténcias de
proteccao (com poténcia de 50 W), as quais, juntamente com a fonte de alimentacio,
permitem limitar a tensdo no magneto e evitar a libertagdo de grandes quantidades de
energia em caso de amortecimento (magneto em estado resistivo). Este magneto permite a
obtengdo de valores de campo magnético de 12 T (de acordo com a razdo intensidade
campo magnético / corrente de 0,12165 T/ A, obtidas a 98,6 A) a 42K e de 14 T (com
115,1 A) a 2,2 K. Este valor da temperatura é possivel devido a existéncia de um
refrigerador tipo lambda plate (baseado no conceito do banho de Roubeau), constituido
essencialmente por uma valvula de agulha (VA) e uma linha de vazio, ambas ligadas a um
circuito de arrefecimento. Este é constituido por um tubo colocado abaixo do suporte do
magneto em forma circular e ligado a uma linha de vazio e a uma entrada de hélio
controlada pela VA. Através da diminui¢do da pressdo de vapor do LHe, que se encontra
no banho principal do cridstato, é possivel reduzir a temperatura, para valores da ordem de
2,2 K, dependente da quantidade de fluxo de através da vélvula de agulha. Neste caso,
apenas o hélio que se encontra abaixo do lambda plate é arrefecido, a diminuicdo de
temperatura torna-o mais denso e desloca-o para a base do cridstato, mantendo-se a
superficie do banho a 4,2 K e a pressdo atmosférica. Este € um dos aspectos préticos e

versateis do sistema, possibilitando o seu re-enchimento, ndo alterando a temperatura do
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volume de liquido arrefecido a 2,2 K e mantendo o magneto energizado. E utilizado um
termémetro de RhFe, colocado na parte inferior do suporte do magneto, para monitorizar a
temperatura do liquido arrefecido. O vazio € efectuado por uma bomba rotatéria, com
capacidade da ordem de 30 m’/ hora, monitorizado por um medidor tipo Girovac, com
intervalo de medi¢do de 0 — 200 mbar. De modo a reduzir as fugas de calor entre os
banhos a 2,2 K e a 4,2 K sao utilizados condutores de cobre niquelado que possuem uma
menor condutividade térmica comparativamente aos de cobre puro. A amostra de Hall na
extremidade do porta-amostras é posicionada na parte central do magneto no qual existe

uma homogeneidade de 10~ num didmetro de 10 mm.

O magneto supercondutor possui uma cavidade central cilindrica de 90 mm didmetro,

no interior da qual se insere o VTL.

O VTI de “He utilizado neste sistema permite o funcionamento num intervalo de
temperatura entre 100 K — 1,2 K, € constituido por um tubo de ago inox com didmetro
interno minimo de 30 mm, permitindo o acesso do porta-amostras, externamente
envolvido por uma bainha de vazio e didmetro externo inferior reduzido (de 88,9 mm para
50,8 mm) de modo a permitir a sua inser¢do na parte central do magneto supercondutor. A
entrada de hélio liquido do banho principal para o VTI (com capacidade aproximada de
2,71), cujo fluxo é controlado por vdlvula de agulha, é efectuada através de um capilar e
por diferenca de pressdo. A entrada de hélio para o espago da amostra faz-se através de
um elemento aquecedor, enrolado numa sec¢@o de cobre prateada, a qual se estende até a
base do espaco da amostra. A aplicacdo de uma corrente ao elemento aquecedor permite
variar a temperatura do gés de troca, monitorizada por um termémetro de resisténcia de
Cernox. O controlo e a estabilizacdo da temperatura no espaco da amostra é efectuada por

um controlador Lakeshore, modelo 340.

A existéncia de uma gate valve e de um volume, com possibilidade de nele se fazer
vazio, no topo do VTI permite a troca de amostras ndo afectando as condi¢des existentes

no seu interior (temperatura e vazio).

O porta-amostras € constituido por um tubo de ago inox, contendo no seu interior
duas hastes de fibra de vidro com anéis de centragem, para amortecer eventuais
oscilagdes. Na extremidade inferior, encapsulado, encontra-se o suporte, tipo TOS, para a
colocacdo das amostras (Figura 4.3). O porta-amostras € introduzindo lentamente no VTI,
colocando a amostra a meia altura do magneto supercondutor onde a homogeneidade do

campo magnético é maior.
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Considerando que inicialmente todo o sistema se encontra a temperatura ambiente, e
de modo a evitar um elevado consumo inicial de hélio, é efectuado um pré-arrefecimento
do sistema com azoto liquido (LN,) durante aproximadamente 12 horas, permitindo a
estabilizacdo térmica ao nivel dos 77 K. O pré-arrefecimento deve ser efectuado de modo
a evitar a condensacdo de ar ou de vapor de d4gua o que provocaria a formacao de gelo.
Assim, e antes de iniciar a transferéncia de LN, para o banho principal, deve bombear-se a
bainha externa do criéstato (até a obtencdo de valores da ordem de 10” mbar) e o VTI
(com valores de pressio da ordem de 10~ mbar), mantendo a valvula de agulha aberta.
Apés o inicio da transferéncia do azoto e logo que o VTI atinja os valores de temperatura
do LN,, fecha-se a vélvula de agulha de modo a evitar a acumulagido do azoto no interior
do VTI (o qual deverd ser totalmente removido antes da transferéncia de hélio). O
elemento aquecedor do VTI podera ser utilizado para remover pequenas quantidades de
azoto que eventualmente se tenham acumulado. A taxa inicial de transferéncia de azoto
deverd ser lenta, prevenindo um choque térmico demasiado severo, podendo aumentar
ap6s a acumulagdo de liquido. A formacdo de gelo no topo do cridstato indica uma
transferéncia demasiado rdpida. Logo que esteja completa, € interrompido o vazio e aberta
a VA. Apés o enchimento do banho principal, o mesmo deverd acontecer com o
reservatério externo do cridstato, permitindo um pré-arrefecimento mais eficiente e

isolamento térmico apropriado.

Figura 4.3 — Amostra de Hall e respectivo suporte, tipo TOS.

Antes de iniciar a transferéncia de hélio liquido, é essencial remover todos os
vestigios de azoto, o que aliado 2 existéncia de vapor de dgua ou ar levaria a formacdo de
pequenos blocos de gelo, inviabilizando o normal funcionamento do sistema. O azoto

liquido que ainda permanece no banho principal apés o pré-arrefecimento € reaproveitado,
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sendo removido para o reservatério de azoto externo. A sua remogdo ¢ facilitada pela
aplicacdo de azoto gds, a pressdo reduzida (inferior a 0,2 bar), na saida do respectivo
reservatério. Na base do cridstato encontra-se uma resisténcia (poténcia de 25 W,
permitindo uma corrente maxima de 1 A) que favorece a remogdo de vestigios
remanescentes de azoto liquido e cuja eficécia é avaliada pela monitorizacdo dos sensores
(CCS - carbon-ceramic sensor e termémetro de RhFe) colocados na base do cridstato e no

lambda plate.

A transferéncia de hélio liquido € efectuada através de um sifao de parede dupla e
com uma bainha de vazio (= 107 mbar), bombeando o VTI e mantendo a VA fechada.
Apés a insercao do sifio no cridstato e a entrada de hélio gas no sistema € aberta a VA,
permitindo a eliminacdo de eventuais vestigios de azoto. A transferéncia de hélio ndo
deverd ser demasiado rapida, evitando um consumo excessivo, sendo avaliada pela
exaustdo de gis e pela formacdo de gelo no topo da superficie do cridstato. Séo

normalmente utilizados valores de pressdo de hélio gas da ordem de 0,2 bar.

A acumulacio de hélio liquido ¢ monitorizada por um medidor de nivel de hélio,
acoplado a estrutura do suporte do magneto e ligado a uma unidade de leitura digital
(HLG 200). O sensor supercondutor é constituido por um condutor de NbTi, colocado no
interior de um tubo de ago inox, possui temperatura de transicao superior a de ebuli¢do do
LHe e um elemento aquecedor que assegura o seu estado resistivo. A tensdo gerada aos
seus terminais € proporcional a profundidade equivalente de hélio (até ao madximo de
1100 mm). Este sensor tem consumos tipicos entre (5 — 70) cm’/hora, taxa de actualizagio

de (3 — 120) s e resolucdo de 3 V2 (1 mm).

A obtencdo de temperaturas inferiores as do hélio liquido (4,2 K) é efectuada
bombeando o VTI e o espaco da amostra, mantendo aberta a VA, o que permite a entrada
de hélio do banho principal para o VTI. A coexisténcia das fases liquida e gasosa e a
utilizacdo de uma pressdo da ordem de 12 mbar, controlada através da VA, permitem
obter a temperatura pretendida. A temperatura da amostra € monitorizada por um

termdémetro de resisténcia de Cernox, colocado no espago da amostra.

4.2.2. Sistema de Controlo e Medigao

O sistema de controlo e medicdo é constituido pelo controlador de temperatura, fonte
de alimentacdo do magneto supercondutor, medidor de nivel de hélio, fonte de corrente e

por dois voltimetros digitais de elevada exactiddo
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4.22.1. Controlador de temperatura

A estabilizacdo térmica no espaco da amostra é efectuada por um controlador de
temperatura tipo PID (controlo proporcional, integral e diferencial), com resolugdo de
0,1 mK e exactidio de + 6 mK (a 1,4 K), controlado remotamente por interface de
comunicacio IEEE-488. E utilizado como sensor um termémetro criogénico de filme fino
de resisténcia (tipo Cernox), calibrado no intervalo de medicdo entre (1,4 — 5,0)K e

independente do campo magnético (para B <19 T).

4.22.2. Fonte de alimentacdo do magneto supercondutor

7

A alimentacdo do magneto supercondutor é efectuada, por uma fonte de corrente
externa, remotamente controlada por interface IEEE-488, com uma corrente maxima de
120 A e um limite de 5 V, ligada aos terminais do magneto no topo do cridstato através de
dois condutores de 8 mm de sec¢do. Possui um circuito limitador de tensdo para protecgdo
do magneto em caso de amortecimento, permitindo que o magneto liberte a energia

resultante através deste circuito e activando em simultineo um arrefecimento automatico.

4.2.2.3. Fonte de corrente continua

Estando as fontes de corrente comerciais limitadas a valores tipicos de estabilidade da
ordem de 10° o que é manifestamente insuficiente quando se pretendem efectuar
medi¢des com incertezas tipicas de 0,01 uQ/Q, foi avaliada a implementacdo de uma
fonte de corrente ndo comercial, baseada numa tensdo de referéncia de elevada
estabilidade ligada em série com uma resisténcia de valor nominal selecciondvel, de

acordo com o diagrama esquematico da Figura 4.4.

Foi realizado um estudo comparativo entre trés referéncias de tensdo: pilhas de
mercurio, usadas em diversas configuragdes, e duas referéncias electrénicas de tensdao DC
baseadas em diodos de zener e de valor nominal 10 V, e uma resisténcia de referéncia de
elevada exactidao (£ 10'8), tipo Hamon [37] (de valor nominal 100 kQ e possibilitando a
selec¢c@o de valores 6hmicos no intervalo de medicdo entre 10 kQ a 1 MQ). A Tabela 4.1
apresenta algumas das possibilidades de valores de corrente para o intervalo entre 10 uA e

1 mA.
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Figura 4.4 — Diagrama esquemadtico da fonte de corrente DC implementada,

para o intervalo de medicdo de 10 pA a 1 mA.

As referéncias electréonicas de tensdo (Datron 4910 e Fluke 732B), utilizadas em
modo flutuante (sem alimentacdo de rede), possuem banho de ar termorregulado préprio,
estabilidade a curto prazo de + 1-10® (£0,3x10° a 30 dias) e limite de corrente,
respectivamente, de 15 mA e 12 mA. Quer a resisténcia de referéncia quer o conjunto de
pilhas de merctrio foram imersos em banho de ar ou de 6leo termorregulados, com uma

estabilidade térmica de 1-107 °C.
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V(v) | R(Q | 1(A)
Ref* Electronica de tensdo
10 1,00E+06 1,00E-05
10 5,00E+05 2,00E-05
10 6,67E+05 1,50E-05
10 4,00E+05 2,50E-05
10 3,33E+05 3,00E-05
10 2,86E+05 3,50E-05
10 2,50E+05 4,00E-05
10 2,22E+05 4,50E-05
10 2,00E+05 5,00E-05
10 1,82E+05 5,50E-05
10 1.67E+05 6,00E-05
10 1,54E+05 6,50E-05
10 1,43E+05 7,00E-05
10 1,33E+05 7,50E-05
10 1,18E+05 8,50E-05
10 5,00E+04 2,00E-04
10 1,00E+04 1,00E-03
Pilhas de Hg
10,824 1,00E+06 1,08E-05
1,353 2,71E+04 5,00E-05
1,353 2,46E+04 5,50E-05
1,353 2,26E+04 6,00E-05
1,353 2,08E+04 6,50E-05
1,353 1,93E+04 7,00E-05
1,353 1,80E+04 7,50E-05
1,353 1,69E+04 8,00E-05
1,353 1,59E+04 8,50E-05
1,353 1,50E+04 9,00E-05
1,353 1,35E+04 1,00E-04

Tabela 4.1 — Exemplos de combinagdes possiveis para a obtengdo de valores
de corrente no intervalo 10 pA a 1 mA.

Os valores de estabilidade da corrente e da temperatura do banho de ar foram
monitorizados respectivamente por um electrémetro com resolugdo de 5 pA e por um
termémetro digital com resolucdo de 107 °C, a intervalos de tempo de aproximadamente
1 hora. Na Tabela 4.2 sdo apresentados os valores medidos (sendo n o nimero total de
medidas), os respectivos desvios-padrao experimentais da média e a estabilidade relativa

considerando os valores medidos indicados.
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Desvio-padriao exp. da
média (A) Estabilidade Relativa
I nominal (A) | I medido (A) 1 1 _ + (Desvio-padrio exp. média /
_[ Z(Ij _I)ZJ I nedido )
n{n-13
Pilhas Hg
1,00E-05 1,081E-05 9,62E-13 4,4E-08
5,00E-05 4,989E-05 5,76E-12 5,8E-08
7,00E-05 7,006E-05 4,49E-11 3,2E-07
Datron 4910
1,00E-05 1,001E-05 6,04E-13 3,0E-08
1,50E-05 1,429E-05 2,14E-12 7,5E-08
2,00E-05 2,000E-05 2,07E-12 5,2E-08
2,50E-05 2,500E-05 7,35E-13 1,5E-08
4,50E-05 4,500E-05 1,28E-12 1,4E-08
Fluke 723B
1,00E-05 9,903E-06 6,16E-13 3,1E-08
2,00E-05 2,000E-05 2,27E-12 5,7E-08
3,00E-05 3,333E-05 2,96E-12 4,4E-08
4,00E-05 4,000E-05 2,12E-12 2,6E-08
4,50E-05 4,500E-05 2,06E-12 2,2E-08
5,00E-05 5,000E-05 1,99E-12 2,0E-08

Tabela 4.2 — Estabilidade da corrente para valores nominais entre 10 uA e 70 uA, considerando
como tensdo de referéncia, um conjunto de pilhas de merctrio e duas referéncias electrénicas de

tensdao DC baseadas em diodos de zener.

Na Figura 4.5 sdo apresentados, como exemplo, os valores obtidos, com as
refer€ncias electrénicas de tensdo e com o conjunto de pilhas de mercudrio, para uma

tensdo nominal de 10 Ve R =1 MQ (/ = 10 pA), durante aproximadamente 1 hora.

A estabilidade de corrente foi também avaliada considerando ambas as polaridades
(Figura 4.6 considerando o valor nominal de 10 pA), tendo-se obtido valores da mesma

ordem de grandeza.
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Figura 4.5 — Estabilidade de corrente DC ao nivel de 10 uA e da temperatura do banho de ar

termorregulado, considerando como tensdo de referéncia, um conjunto de pilhas de merctrio e duas

referéncias electrénicas de tensdo DC (Datron 4910 e Fluke 723B).
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Estabilidade de correntea 10 pA tendo como tensao de referéncia Fluke 732B
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Estabilidade = + 4,8E-08 Estabilidade = + 3,5E-08

Figura 4.6 — Estabilidade de I = + 10 pA, considerando a referéncia de tensao Fluke 732B.

A dispersdo de valores obtida para cada caso reflecte a resolucdo do electrémetro
usado e a estabilidade térmica associada a resisténcia de referéncia (=1 ppm/°C). A
estabilidade de corrente obtida, considerando qualquer uma das referéncias de tensio,
apresenta valores da mesma ordem de grandeza. No entanto, a dependéncia térmica das
pilhas de merctrio € significativa, tal como se observa na Figura 4.7, exigindo periodos de

estabilizacao mais longos.

Conclui-se que de acordo com o valor de corrente pretendido é possivel utilizar como
referéncia de tensdo qualquer uma das variantes consideradas, tendo as referéncias
electrénicas a vantagem de possuir contentor termorregulado permanentemente ligado,
assegurando melhor estabilidade. A solugc@o recorrendo a pilhas de merctrio, embora
apresente uma estabilidade a curto prazo da mesma ordem de grandeza, exige periodos de
estabilizacdo mais longos; permite contudo a seleccdo de valores de tensdo numa gama
relativamente alargada (entre 1,35 V e 16,2 V), constituindo uma referéncia prética a ter
em conta para valores diversificados de corrente. Neste trabalho foi utilizada a referéncia
electronica Fluke 732B, dado ser fisicamente de menor dimensao e mais leve, facilitando

0 seu manuseamento e integracao nos respectivos sistemas experimentais.
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Figura 4.7 — Dependéncia térmica da tensdo de referéncia das pilhas de Hg.

4224, Voltimetros digitais de elevada exactidao

A medicdo das diferencas de potencial Vy e V,, foram efectuadas, respectivamente,
através de dois voltimetros digitais, um de 8 %2 digitos e resolu¢do de 1 nV e outro de 6 2
digitos e resolugcdo de 10 nV, previamente calibrados e caracterizados no que se refere a

determinacdo do ganho, erro de zero e erro de linearidade, através do EJ [122, 123]:

e Determinagdo do ganho G: considerando um determinado intervalo de medigao,
sdo efectuadas pelo nanovoltimetro leituras da tensdo de referéncia estabilizada de
diversos degraus de Josephson, sendo determinado o ganho correspondente, dado

pelo declive da recta de ajuste de acordo com o método dos minimos quadrados;

e Determinacdo do erro de zero: a ordenada na origem correspondente a recta de

ajuste determinada permite obter o respectivo erro de zero;

e Determinagdo do erro de linearidade: obtida pela equagdo correspondente ao
ajuste polinomial de terceira ordem, cujo estudo ao longo dos anos permitiu
definir como sendo o de melhor aproximagdo dos valores dos residuos (diferenca

entre as leituras efectuadas e a recta de ganho determinada).

Dada a sua elevada impedancia de entrada (> 10 GQ), é possivel efectuar a medigdo
directa da tensdo aos terminais da matriz de Josephson, estabilizada sequencialmente, em
véarios degraus de modo a abranger o intervalo de medicdo considerado e abrangendo
ambas as polaridades. Cada ponto corresponde ao valor médio das leituras efectuadas no

mesmo degrau, num periodo de cerca de 150 s.
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A determinacdo destes pardmetros caracteriza tecnicamente o desempenho do
voltimetro e o respectivo comportamento ao longo do tempo, com melhor nivel de
exactidao dos que os correspondentes a sua especificacio.

A correcgdo dos valores lidos em cada ponto de um intervalo de medic¢ao é dada por:

Yeorigido = (Yiido X 1/G — erro zero) + erro linearidade

Nas Tabela 4.3 e Tabela 4.4 sdo apresentados os valores de ganho, erro de zero e erro
de linearidade e as respectivas incertezas-padrao, referentes aos dois voltimetros utilizados

na medigdo de Vi e V,,, considerando os intervalos de medi¢do 20 mV, 200 mV e 2 V.

Determinacdo do Ganho e Erro de Zero

Intervalo de Incerteza - Erro de Zero Incerteza -
Data Medicio (V) Ganho padrdo do Ganho ) padrao do Erro
¢ (WV/V) de Zero (uV/V)
25-02-2010 0,2 0,99998869 5.1E-01 1,91E-07 5.0E-01
29-03-2010 2 1,00001063 5.0E-01 1,98E-06 5.0E-01
Determinacio do Erro de Linearidade
Data ;/?;ZZ;O ((\if) Grau pol. Polinénio de Ajuste Incertiiz; /;E))adrﬁo
25-02-2010 02 3 y = +115,54157E-9 + 36,62536E-9x - 7,63258E-6x"2 + 585,40855E-9x3 59E-02
29-03-2010 2 3 y = +1,28387E-6 + 94,73800E-9x - 742,74513E-9x"2 - 46,83614E-9x"3 58E-01

Tabela 4.3 — Determina¢do do Ganho, Erro de Zero e Erro de Linearidade do Voltimetro Utilizado

para a medic¢do de V.

As Figura 4.8, Figura 4.9 e Figura 4.10 exemplificam, respectivamente, a determinagao
do ganho e do erro de linearidade do voltimetro utilizado na medic¢do de Vj, bem como
um estudo de linearidade, evolucdo temporal entre 2005 e 2010, correspondente ao

voltimetro utilizado na medicao de V,,, para o intervalo de £ 0,2 V.
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Determinacio do Ganho e Erro de Zero

Intervalo de Incerteza - Erro de Zero Incerteza -
Data MeZivgo ) Ganho padrao Ganho ) padrao do Erro
¢ (WV/V) de Zero (V/V)
25-02-2010 0,2 1,0000452 6.7E-01 4,13E-07 5,0E-01
30-03-2010 0,02 1,0000441 8.76-01 1,57E-07 5,1E-01
09-07-2009 0,002 1,0001158 1, AE+00 7,84E-07 1,1IE+00

Determinacfio do Erro de Linearidade

- o Incerteza -

nter

Data MeZ' Vf © (Ve) Grau pol. Polinénio de Ajuste padrao
1¢a0 (uV/V)

25-02-2010 02 3 y =271,1E-9 -8,99E-6 x -18,8E-6 x"2 + 341,7E-6 x3 52E-01

30-03-2010 0,02 3 y =88,7E-9 - 9,6E-6 x - 6004E-6 x"2 + 36,9E-3 x"3 556-02

. — 0. _ _ QN N
09-07-2009 0,002 3 y =4,5E-9 - 6,8E-6 x - 49E-3 x"2 + 3,8 x"3 8,5E-03

Tabela 4.4 — Determinac@o do Ganho, Erro de Zero e Erro de Linearidade do Voltimetro Utilizado

para a medigdo de V.

Figura 4.8 — Determinacéo do ganho para o voltimetro utilizado na medic¢do de Vy, correspondente

ao intervalo de medi¢do + 0,2 V, observando-se a sua evolugdo temporal ao longo de 3 anos.
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Figura 4.9 — Determinacdo do erro de linearidade para o voltimetro utilizado na medigdo de Vy,

para o intervalo de medicdo + 2 V.

Figura 4.10 — Estudo de linearidade entre 2005 e 2010, correspondente ao voltimetro utilizado na

medigdo de V,,, para o intervalo de + 0,2 V.
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4.2.3. Sistema de Alto Vacuo

O sistema de vazio é constituido por duas bombas rotatérias de 8 m’/hora, com
capacidades de vazio da ordem de 2-107 mbar ¢ 1-10™ mbar, uma bomba turbomolecular
de 0,07 m’ / hora, arrefecida a ar e com capacidade de vazio da ordem de 1-10” mbar, e
pelos respectivos sensores e medidores de pressdo, Piranni 501 e Girovac CR2, com
intervalos de medicao de 5 a 107 mbar e de 0 a 120 mbar, e Penning AGP com intervalo
de medigdo de 107 a 1-10” mbar. O conjunto constituido pelas bombas rotatéria DS 302 e
turbomolecular ¢ utilizado para efectuar vazio na bainha externa do criéstato (10” mbar) e
no VTI antes do pré-arrefecimento. A bomba rotatéria D 25 B ¢ utilizada para bombear o
hélio que se encontra no interior do VTI, permitindo a obten¢do de temperaturas inferiores
as do hélio liquido através da coexisténcia das fases liquida e gasosa. Este conjunto

encontra-se integrado num sistema movel.

4.3. Rastreabilidade e Disseminagdo de Valores Ohmicos

4.3.1. Introdugdo

O intervalo de valores de resisténcia a calibrar e a disseminar no laboratério estende-

se desde 107 Q até 10"* Q.

Para efectuar a transferéncia do valor quantificado de uma amostra de Hall para
resisténcias-padrdo convencionais de valor nominal 10 kQ e para a medicéo da razéo entre
este e um padrdo de 100 Q foi implementado no LME um potenciémetro de Josephson. A
disseminacdo destes valores para o restante intervalo de mdltiplos e submiltiplos decimais
é efectuada através de uma ponte comparadora de corrente continua e de uma ponte de

Wheatstone modificada descrita em [124, 125]. A

Figura 4.11 representa esquematicamente os métodos de transferéncia utilizados para

os varios intervalos de medicao.
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Figura 4.11 - Esquema de transferéncia para a calibra¢io de resisténcias-padrao considerando o

intervalo de 1 mQ a 1 TQ, tendo como referéncia a RHQ (Resisténcia de Hall quantificada).

4.3.2. Potenciémetro de Josephson

4.3.2.1. Introdugdo

Estando fisicamente o sistema do efeito Josephson e o sistema de controlo e medi¢do
do efeito de Hall instalados em duas camaras blindadas distintas, foram efectuados
diversos estudos e medi¢des que permitiram determinar a melhor configuracdo e obter
medi¢des mais exactas, minimizando efeitos tais como correntes de fuga, tensdes
parasitas, efeitos termoeléctricos e deriva do sistema de medi¢ao. Foi considerada como
melhor op¢do a instalacdo do potenciométro de Josephson e da fonte de corrente no

interior da cAmara blindada do efeito Josephson, o que possibilita a utilizacdo de cabos de

110 Implementagdo de um Sistema Experimental para a Materializagdo do ohm e Calibragio de Resisténcias-Padrao



menor dimensdo entre a amostra de Hall (no interior do cridstato), o padrdo convencional

a comparar e a tensdo de referéncia de Josephson.

Foi inicialmente efectuada a comparacdo potenciométrica de dois padrdes
convencionais de valor nominal 10 k€ em contentor termostatizado préprio com um valor
de tensdo Josephson e posteriormente a comparagdo potenciométrica de um padrdo

convencional com o valor quantificado de uma amostra de Hall.

Sdo apresentados e descritos os sistemas implementados e avaliadas as principais

componentes que limitam a exactiddo das medidas efectuadas.

4.3.2.2. Comparagao potenciométrica entre dois padrdes convencionais ou entre

um padrdo convencional e a resisténcia quantica de Hall

O potenciémetro de Josephson implementado, cujo diagrama de blocos se apresenta
na Figura 4.12, recorre aos efeitos quanticos de Josephson e de Hall. Tem como interface
de ligacdo um nanovoltimetro, de 7 ¥2 digitos, com uma resolu¢do de 1 nV na gama de
medicdo de 10 mV e impedancia de entrada > 10 G, como detector de equilibrio,
previamente caracterizado através do EJ no que se refere aos erros de linearidade, ganho e

zero, tal como descrito em 4.3.2.3.

A resisténcia-padrao de valor nominal 10 k€, em contentor termostatizado préprio,
R, é colocada em série com a resisténcia quantica de Hall Ry ou com um outro padrio Rs.
A corrente que as atravessa € fornecida pela fonte de corrente constante, implementada no

LME e descrita na seccao 4.2.2.3.

Para a minimizag@o dos erros dos efeitos termoeléctricos e da deriva do detector, sdo
utilizados dois comutadores de baixo ruido térmico (<20 nV) e elevada resisténcia de
isolamento (100 TQ), respectivamente de 16 e 32 canais. O primeiro € utilizado para a
inversdo da corrente que percorre as resisténcias a comparar € o outro para a medi¢do
alternada das diferencas de potencial entre a matriz de juncdes V;, e Vy (ou Vi) ou Vy,

respectivamente, AVy (ou AV ) e AV, considerando ambas as polaridades.

Para minimizar as correntes de fuga foram utilizadas malhas activas no circuito de
corrente, tendo como referéncia o ponto de terra limpa do laboratério, de impedancia
igual a 7 Q. A utilizagdo de terminais de cobre e o isolamento térmico dos terminais de
potencial contribui para a minimiza¢do dos efeitos das f.e.m. de origem térmica no

circuito de medida do potencidémetro.
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Figura 4.12 — Diagrama simplificado do Potenciémetro de Josephson considerando a comparagdo
de: a) dois padrdes convencionais de valor nominal 10 kQ em contentor termoestatizado préprio; b)
um padrdo convencional com uma resisténcia quantica de Hall (no interior do cridstato, estando o

restante sistema no interior de uma camara blindada).

Todo o sistema experimental, remotamente controlado por interface de comunicac¢io
IEEE-488 através de fibra Optica, se encontra no interior de uma cidmara blindada, excepto
o cridstato, no interior do qual é colocada a amostra de Hall e a instrumentacdo utilizada

para o EHQ.

Por uma questdo de simplificac@o, considera-se apenas a descricao da comparacgao de

R, com a resisténcia quantificada de Hall.

A heteroestrutura de GaAs-Ga;.xAl,As seleccionada, depois de termicamente
estabilizada, tal como descrito em 4.2, € submetida a um campo magnético com uma
intensidade correspondente ao centro do patamar considerado, apresentando assim uma
maior qualidade de quantificacdo e estabilidade, ou seja, 0 mais préximo possivel de um

estado nao dissipativo (R,, = 0).

A raz@o das resisténcias a comparar, R, / Ry, € igual a razdo das diferencas de potencial

aos seus terminais V. / Vy, dado que ambas sdo percorridas pelo mesmo valor de corrente.

Apés o ajuste e a estabilizagdo da matriz de jungdes de Josephson no degrau n, as
diferencas de potencial V e V,, aos terminais de Ry e R, sdo comparadas e compensadas
pelas tensdes de Josephson V4 e V,, ajustadas, respectivamente, para valores proximos de

Vy e V.. Considerando o patamar i =2, Vy = 120 mV e V, = 100 mV.
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E efectuado um ciclo de oito medidas, quatro para cada polaridade, de acordo com a

seguinte sequéncia:

VJH+VH+;VJX+VX+ I+ VJH+VH_ ;VJH+VX_
VJH_VH_;VJX_VX_ VJH_VH+;VJH_VX+

I “4.1n

Cada medida corresponde a média de 10 leituras validada para um desvio-padrio

experimental previamente definido, tipicamente da ordem de 5 nV.

As diferencas de potencial residual AVy e AV,, entre V5 e V), e a tensdo aos terminais

das resisténcias sdo dadas, respectivamente, por:

AV, =G, (V, -n, -V, )+aT, +b, —¢,

AV, =G (V,-n_ -V, )+aT, +b, —¢, 4.2)

sendo: Gy G, — ganho do detector relativo as medigdes de Vy e de V,;
ny, n, —nimero do degrau da matriz de juncdes de Josephson;
aTy, aT, — deriva do detector e efeitos termoeléctricos variando com tempo;
by, b, — efeitos termoeléctricos estaticos e correntes de fuga do sistema;
&y, & — ruido aleatorio no detector relativo a Vye V;

fH — fH c _— fx B fx
K,, 4835979GH;.V™

Vi = _ .
n " K, 4835979GHz.V™

N

O resultado destes dois ciclos de medidas, correspondente a razdo de resisténcias

Ry /R, € descrito através do seguinte modelo matematico:

AVH +(nH
R, AV, +V, 2e

4.3)

O valor da resisténcia a calibrar R, € dado por:
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AV _+V \%4
=R, | 2w | A =R, YA, 4.4)
AV, +V,, * Vy
sendo: Ry — valor quantificado de resisténcia no patamar considerado;

V./ Vy— valor da razdo da tensdo aos terminais das resisténcias R, ¢ Ry
Atg,—  correcgdo devida a alterag@o do valor da resisténcia a calibrar com a

temperatura.

Foram efectuadas medi¢cdes de razdes de resisténcias, entre o valor quantificado de
uma heteroestrutura de GaAs-Ga; xAl,As e uma resisténcia-padrdo de 10 kQ, com banho
termostatizado préprio, utilizando os valores quantificados de amostras de Hall
correspondentes ao patamar i=2, que possui melhor estabilidade e exactiddo
comparativamente ao patamar =4 obtendo-se assim uma razdo nominal

Ry /R, =12,906 kQ /10 kQ.

Foi também efectuada a medicdo da razdo de resisténcias-padrdo convencionais, de
valor nominal 100 © e 10 k€, em contentor termostatizado préprio, e de 1 k2 em banho

de ar termorregulado.

A determinagdo do valor da resisténcia considerada como referéncia foi efectuada,
considerando o seu histérico e ajustando o respectivo valor para esse instante, de acordo

com a sua funcdo de deriva e as condi¢des de medicao (temperatura e corrente).

O conjunto de dados medido é gravado em ficheiro de texto (tipo .txt) e a
determinacdo da razdo de resisténcias efectuada através de uma aplicacdo descrita em
4.2.2.

Nas Figura 4.13 e Figura 4.14 s3o apresentadas imagens das montagens

experimentais.
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Figura 4.13 — Imagem do Sistema experimental de EHQ: criéstato de *He, sistema de vazio e
sistema de controlo.

Figura 4.14 — Imagem do sistema de medi¢@o do potenciémetro de Josephson, no interior da

cimara blindada de EJ.
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4.3.2.3. Determinacdo dos erros de ganho, de linearidade e de zero do

nanovoltimetro

O nanovoltimetro utilizado como detector de zero na medi¢do da diferenga entre a
tensdo de Josephson e a tensdo aos terminais das resisténcias, é também previamente
caracterizado no que se refere a determinagao dos erros associados ao ganho, linearidade e

erro de zero através do EJ, sendo ainda efectuado o estudo relativo a sua evolucdo

temporal.

De acordo com a descrigdo efectuada em 4.2.2.4, sdo apresentados na Tabela 4.5 os
valores de ganho, erro de zero e erro de linearidade, determinados para o nanovoltimetro
utilizado nos intervalos de medicdo de 1, 10 e 100 mV, bem como a respectiva incerteza-

padrio associada (10).

Determinacio do Ganho e Erro de Zero

Incerteza - Incerteza -padrao
Intervalo de ~ Erro de Zero
Data Medicio (V) Ganho padrdo do V) do Erro de Zero
¢ Ganho (uV/V) (WV/V)
26-04-2010 0,1 1,0000160 1,0E+00 -4,2E-08 1,0E+00
29-03-2010 0,01 0,9999885 1,OE+00 -2,0E-08 1,0E+00
30-04-2010 0,001 0,9999906 2,3E+00 6,1E-09 2,2E+00
Determinacio do Erro de Linearidade
Intervalo de . . Incerteza-
Data Medigo (V) Grau pol. Polindnio de Ajuste padrdo (UV/V)
26-04-2010 0,1 3 y =-18,38360E-9 - 622,57915E-9x + 4,06143E-6x"2 + 72,34980E-6x"3 5,0E-02
29-03-2010| 0,01 3 y =-9,33103E-9 - 2,37231E-6x + 343,74015E-6x2 + 39,61006E-3x3 59E-03
30-04-2010 0,001 3 y =+1,19885E-9 - 2,02222E-6x - 7,10380E-3x"2 + 4,57865E+0x"3 2,5E-03

Tabela 4.5 — Determinacdo do ganho, erro de zero e erro de linearidade do nanovoltimetro digital

utilizado como detector de zero no potenciémetro de Josephson.

A Figura 4.15 apresenta o erro de linearidade e o respectivo polinémio de correcgao,
correspondente ao intervalo de medicdo de + 1 mV e a Figura 4.16 a sua evolugéo

temporal desde 2005 até 2010. A Figura 4.17 apresenta a determinacdo do ganho do
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nanovoltimetro para o intervalo de medi¢do de = 10 mV, bem como a sua deriva ao longo

dos ultimos 6 anos.

-ilj ool 0.001

Polinémio se residuos  ENCAICHNIN Incluir no relatério

y = +1.19885E-9 - 2 02222F Bx - 7 10380E-34"2 + 4 ST865E+0x"3 d toral -
se expand rotal >
el o0 [LL

Figura 4.15 — Determinagdo do erro de linearidade do nanovoltimetro considerando o intervalo de

medicdo + 1 mV.
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Figura 4.16 — Estudos de linearidade para o intervalo de 10 mV durante um periodo de 5 anos.
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Figura 4.17 — Ganho do nanovoltimetro correspondente ao intervalo de medi¢cdo + 10 mV,

observando-se a sua evolugdo temporal ao longo de 6 anos.

4.3.2.4. Determinacéo do erro da frequéncia

O erro associado a frequéncia de referéncia (10 MHz), utilizada para medir e
estabilizar a fonte de microondas, influencia directamente o erro em tensdo. Sendo a
frequéncia de referéncia obtida através de um relégio atémico de césio, cujo erro e
respectiva incerteza sao determinados através das comparacdes periddicas efectuadas com
o BIPM, utilizou-se neste trabalho, como componente de incerteza, a especificacdo do

préprio padrio, igual a 1,5-10°",

E internacionalmente aceite que a exactiddo deste tipo de padrio é intrinseca e
mantida sem necessidade de calibracdo devido a defini¢do da 13* CGPM (a frequéncia de
ressondncia hiperfina de um atomo de Césio-133 em campo magnético nulo € igual a

9,192 631 770 GHz).

4.3.25. Correntes de fuga

A existéncia de correntes de fuga entre as ligagdes utilizadas para a medicdo das
diferencas de potencial entre a tensdao de Josephson e a tensdo aos terminais das
resisténcias, ou destas relativamente a massa, provoca o aparecimento de erros
sistematicos, ndo eliminados no processo de inversao de polaridades. Estas sdo devidas

essencialmente a fugas resistivas, resultantes das caracteristicas dos cabos utilizados
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(resisténcias de isolamento e dos condutores), da existéncia de sujidade nos elementos dos

filtros (induzidas por exemplo pelas impressdes digitais) e soldaduras deficientes.

Na ligacdo entre o topo do porta-amostras e o equipamento de medi¢do, foram
utilizadas fichas do tipo Fisher e um cabo blindado com 8 condutores de cobre e
isolamento de teflon minimizando assim os efeitos de ruido eléctrico e as f.e.m. de origem
térmica. A resisténcia de isolamento entre cada um destes condutores relativamente a
terra limpa do laboratério é da ordem de 10" Q, o que permite a obtengio de medidas

com uma exactidio da ordem de 10°®,

4.4. Moédulos Aplicacionais

Considerando a diversidade de instrumentacdo utilizada no sistema experimental de
EHQ, o elevado nimero de dados correspondentes a caracterizacdo de amostras, a
multiplicidade de pardmetros necessarios a avaliacdo da sua quantificag@o e a necessidade
de caracterizar o comportamento de padrdes convencionais ao longo do tempo, tornou-se

essencial o recurso a médulos aplicacionais integrados.

Foram desenvolvidas aplicagdes [126, 127], em ambiente de programacio grafica
LabView®, versao 8.0, de forma a:
e  Automatizar os sistemas experimentais, através do controlo da instrumentacio

associada e da aquisicao de dados;

e Avaliar o desempenho de amostras de Hall com diversos parametros criticos e

determinar a exactidao do valor quantificado de um patamar;

e Efectuar o tratamento estatistico e a gestdo de dados relativos a estudos
comportamentais de amostras, permitindo, numa primeira fase, guardar grandes
conjuntos de dados e, mais tarde, recolhé-los selectivamente de acordo com
objectivos especificos, tais como, tipos de amostras, pardmetros criticos do estudo

efectuado;

N

e QGerir e analisar dados correspondentes a calibragdo de padrdes convencionais,
permitindo seleccionar dados correspondentes a intervalos de tempo definidos,
eliminar valores marginais, efectuar estimativas de acordo com as respectivas

equacdes de ajuste e determinar as incertezas-padrao combinadas.
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Esta abordagem permite, entre outros aspectos, uma grande flexibilidade de
operacdes, maior e melhor avaliacdo metroldgica das capacidades de medicdo e a sua

adequacio aos vdrios dominios de actividade.

4.4.1. Efeito Hall Quantico

4.4.1.1. Controlo e parametriza¢do de instrumenta¢do, aquisi¢do e processamento

de dados

O médulo implementado para efectuar o controlo de instrumentacdo e aquisicdo de
dados, cujo painel frontal se apresenta na Figura 4.18, para além de parametrizar cada um
dos equipamentos utilizados, definindo parametros e intervalos de medicdo, determina a
média e o desvio-padrdo experimental das leituras associadas a intensidade da corrente
que percorre a amostra, temperatura, campo magnético e diferencas de potencial
transversal e longitudinal. Determina os valores da resisténcia de Hall e da resisténcia
eléctrica da amostra, considerando as respectivas diferencas de potencial e o valor da
corrente de medi¢do. Este algoritmo permite determinar as caracteristicas eléctricas
globais de uma amostra, localizando, de forma expedita, os respectivos patamares em

funcao da intensidade e polaridade de campo magnético, corrente e temperatura.

A representacdo grafica de Ry e R,, em funcdo dos pardmetros medidos possibilita a
avaliacdo prévia do comportamento dos parimetros em estudo, com vista a respectiva

validacdo e registo.

Para uma andlise mais detalhada e processamento ulterior, todas as medidas sdo

gravadas numa Unica tabela, em ficheiro tipo texto e formato predefinido.

O conhecimento e avaliacdo das propriedades das amostras de Hall sdo cruciais para
a sua utilizacdo como referéncia na calibracdo de resisténcias-padrdo. A qualidade de uma

amostra é avaliada considerando os seguintes critérios:
*® Largura, estabilidade e quantificacdo dos seus patamares;

* Dependéncia com a temperatura, a corrente e a intensidade e polaridade do

campo magnético.
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Figura 4.18 — Painel frontal do médulo de controlo de instrumentagdo e aquisicao de dados.

Os valores de R, em regime de EHQ (estado ndo dissipativo = R,, = 0) e do desvio
de Ry do seu valor quantificado aumentam gradualmente com o aumento do valor da
temperatura e da intensidade de corrente. Quando esta excede um determinado valor

critico, R,, aumenta subitamente vérias ordens de grandeza, revelando uma quantificacio

imperfeita.

4.4.1.2. Estudos comportamentais, caracterizagao e seleccao de amostras de Hall

Na Figura 4.19 encontra-se representado o painel frontal correspondente ao médulo
implementado para o estudo e a avaliagdo de desempenho de amostras de Hall com
diversos pardmetros criticos, determinagdo da exactidao do valor quantificado do patamar
e gravacdo de dados correspondente ao estudo efectuado. Este algoritmo avalia a
exactiddo do patamar, considerando a sua largura, estabilidade e quantificacio,
dependéncia com a temperatura, corrente e intensidade e polaridade do campo magnético
e verifica a auséncia de dissipagd@o. Permite a visualizacdo grafica dos estudos efectuados

e a gravacao de dados em folhas de célculo.

Ap6s seleccdo e acesso ao ficheiro pretendido, a aplicagdo permite, numa primeira
fase, seleccionar subconjuntos de dados, através da designacdo da amostra, valor de

corrente nominal e intervalos de tempo correspondentes a aquisicdo de dados (parte
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superior esquerda da Figura 4.19). Considerando os valores seleccionados, visualizados
sob a forma de tabela, é efectuada a escolha dos pardmetros, correspondentes aos eixos X
e Y, a utilizar no estudo pretendido, por recurso a “caixas de texto” (Figura 4.20), tais
como, grupo data/hora, temperatura, campo magnético, intensidade de corrente, diferenca
de potencial ou resisténcia. Para o conjunto de dados seleccionado é possivel eliminar

valores marginais de acordo com a regra de 3 G.
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Figura 4.19 — Andlise e processamento de dados: quantificagdo de i=2com 9,8 T<B<11,0T
eT=15K.

Os dados seleccionados e correspondentes ao estudo pretendido sdo visualizados sob
forma grafica, permitindo, através da utilizacdo de cursores moveis, a escolha de novos
intervalos para os eixos X e Y, relativamente aos quais € efectuado o respectivo tratamento

estatistico.
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Figura 4.20 — Seleccdo de parametros e eliminacdo de valores marginais.

Na Figura 4.19 ¢ apresentado, como exemplo, um estudo de exactidao e
quantificagdo do patamar i=2 (Ry=12906,4042 Q), considerando um intervalo de

campo magnético entre 9,8 T e 11,0 T e um valor médio de temperatura de 1,5 K.

Os valores resultantes do estudo efectuado, bem como uma breve descrigdo do
mesmo, a identificacdo da amostra, os valores correspondentes aos intervalos de X e Y
considerados, o nimero total de pontos e os dados estatisticos resultantes (valores médios
e os desvios-padrdo experimentais), sdo gravados em folhas de cdlculo para posterior

utilizacdo sob a forma de base de dados.

4.4.1.3. Gestdo de dados de estudos comportamentais, caracterizacdo e seleccao

de amostras de Hall

A seleccdo de amostras de Hall é efectuada de acordo com o comportamento e a

caracterizacdo dos patamares mais utilizados em medi¢des metrolégicas (i =2 e/ou i =4).

O valor de referéncia da resisténcia de Hall utilizado na calibracdo de um padrdo
convencional é determinado para uma intensidade de campo magnético correspondente a
um minimo da resisténcia longitudinal, situacdo esta que mais se aproxima da de um

estado ndo dissipativo (R, = 0).

A aplicacdo cujo painel frontal se apresenta na Figura 4.21 € utilizada para a gestao
de dados correspondentes a estudos de caracterizacdo de amostras de Hall. Estes

algoritmos permitem manipular grandes quantidades de dados e questionar as bases de
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dados sob uma determinada amostra de Hall ou data de medi¢do. Possibilitam também a

aplicacdo de ajustes polinomiais, utilizando o método dos minimos quadrados.

A sequéncia de operagdes efectuadas pelo algoritmo implementado pode sintetizar-se

nos seguintes aspectos:
® Selec¢do da amostra, através da sua designagao;

*® Escolha do tipo de estudo em anélise e do intervalo de tempo pretendido;

N

® Visualizagdo dos valores correspondentes a selec¢do efectuada, quer sob a

forma de tabela quer graficamente;

® Eliminacdo de valores marginais ao conjunto seleccionado e aplicacdo de

ajuste polinomial;

*® Determinacgdo de valores médios e desvios-padrio experimentais da média.

Na Figura 4.21 ¢é exemplificado um estudo de uma amostra de Hall com
determinacdo de Ry em funcdo da corrente de medi¢do. A variabilidade dos valores da
resisténcia de Hall com alteracdes significativas no valor de corrente que percorre a
amostra pode revelar uma quantificagdo imperfeita, sendo também um meio de detecgado
de correntes de fuga, tal como serd exemplificado através da caracterizacdo de uma

amostra de Hall efectuada no capitulo 6.

Os valores determinados possibilitam assim, em futuras utilizagdes dessa mesma
amostra, uma transferéncia mais rdpida dos valores quantificados para resisténcias-padrao,

independentemente do método de calibracdo utilizado.
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Figura 4.21 — Painel frontal do médulo para a gestdo de dados de amostras de Hall.

4.42. Potenciémetro de Josephson

A determinagdo do valor do padrdo a calibrar, R,, através do potenciometro de
Josephson e considerando o modelo matematico dado pela equagdo (4.4), é efectuada pela

aplicag@o cujo painel frontal se apresenta na figura 4.22.

ny, fuh n,f. h

A partir dos valores AV, , 2— LAV, 2— , correspondentes ao
e e

valor de referéncia (valor quantificado da resisténcia de Hall) e do padrdo a calibrar,
considerando ambas as polaridades de corrente e da tensdo quantificada de Josephson,

guardados sob a forma de texto (¢xt), sdo determinados os seguintes valores:
¢ (Canal correspondente a cada medicéo;
e Valor médio de AVye AV,;

e  Grupo data/hora;
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Valor médio da frequéncia de microondas durante a medigao;

O nimero do degrau de Josephson calculado a partir da tensdo de

Josephson (n =V, /f - (2e/h));

V; considerando o valor de n, acima determinado;

Vu e V,, de acordo com Vg = AVyy) + Vimy), € 0s respectivos valores

médios e desvios-padrio experimentais da média.
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Figura 4.22 — Painel frontal do médulo aplicacional para a medig@o de resisténcias-padrao,

utilizando o PJ e o valor quantificado de resisténcias de Hall.

A partir da razdo entre Vy e V., & calculado o valor de R, a temperatura 7,

considerando o valor quantificado da resisténcia de Hall no patamar i (neste caso foi
sempre utilizado o patamar i = 2, ou seja, Ry = 12 906,403 5 Q). E efectuada a correccao
devida ao valor da temperatura e determinando o valor respectivo a 23 °C, considerando
os coeficientes de 1% e 2% ordem e o At relativamente a 23 °C. A determinagdo da incerteza
associada, obtida a partir do respectivo modelo matematico, a avaliacdo das componentes

presentes no respectivo balanco, bem como a sua distribuicdo de densidade de

12
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probabilidade, coeficientes de sensibilidade e nimero de graus de liberdade, é descrita e

exemplificada no capitulo 5.

4.43. Gestiao de Dados de Resisténcias-Padrio

O algoritmo apresentado na Figura 4.23, para a gestdo e andlise de dados
correspondentes a calibracdo de resisténcias-padrdo, permite seleccionar dados
correspondentes a intervalos de tempo definidos, eliminar valores marginais, estimar
valores para uma determinada data, de acordo com a respectiva equacdo de ajuste

polinomial de resisténcias-padrio e determinar as respectivas incertezas expandidas.

Esta aplicagdo foi desenvolvida com o objectivo de estabelecer uma base de dados
que integrando toda a informacao referente aos padrdes do laboratério, permita um facil
acesso ao seu historico segundo diversos critérios de filtragem, nomeadamente parametros

de influéncia, tais como temperatura, corrente e/ou tensao de medigao.

A seleccdo do padrdo a estudar é efectuada através da sua identificacdo, nimero de
série e valor nominal, possibilitando a escolha da respectiva temperatura de medicao e do
intervalo de tempo correspondente, através do grupo data/hora (parte superior da Figura
4.23). Os dados seleccionados sdo visualizados sob a forma de uma tabela e graficamente
representados, em valor absoluto () ou relativo (u€/ Q), em funcdo do tempo, da
temperatura, da corrente ou da tensdo de medicdo, sendo a escolha dos vérios parametros

efectuada por recurso a caixas de texto (Figura 4.24).

Pela observacao dos valores representados, obtidos nos estudos de deriva, é possivel

eliminar as medidas que se considerem marginais (parte central inferior da Figura 4.23).

Ao conjunto de medidas seleccionado é aplicado um ajuste polinomial e, de acordo
com os respectivos parametros, estimado para uma determinada data, o valor do padrao e
respectiva incerteza expandida. Esta é avaliada considerando como componentes do
balanco de incerteza um majorante dos valores de incerteza determinados na medicdo, a
incerteza associada ao ajuste e o desvio-padrdo experimental da média dos valores do
estudo efectuado. E ainda determinada a data média, o ndmero total de medidas, o valor
médio e o desvio-padrao experimental da média do conjunto. A representacdo grafica das
medidas em funcdo dos parametros de influéncia permite determinar os respectivos

coeficientes e factores de poténcia.
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Figura 4.23 — Painel frontal de um médulo aplicacional para a gestdo de dados de resisténcias-

padrdo.
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Figura 4.24 — Recurso a caixas de texto para a selec¢do de parametros de influéncia.
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Na Figura 4.23 ¢é apresentado, como exemplo, o estudo de deriva de uma resisténcia-

padréo de valor nominal 1 Q.

O algoritmo implementado permite:

® Coligir a informacgdo referente ao histérico de padrdes existentes no

laboratorio;

® Aceder de forma expedita a valores medidos em fungdo dos pardmetros de
influéncia (¢, I, V, T);
* Eliminar valores marginais do conjunto seleccionado;

® Efectuar o tratamento estatistico, ajustes polinomiais e estimativas de valores

e incertezas expandidas de acordo com o modelo matematico definido.

4.5. Conclusoes

Os sistemas experimentais implementados, nomeadamente o potenciométro de
Josephson baseado nos efeitos quanticos de Hall e de Josephson, tornaram possivel a
medicdo de resisténcias-padrdo tendo como referéncia valores quantificados de amostras

de Hall, ou seja, o valor convencionalmente aceite da constante de von Klitzing.

A implementacio de uma fonte de corrente constante, baseada numa tensdo de
referéncia de elevada estabilidade e numa resisténcia de valor nominal selecciondvel,
disponibilizou a utilizagdo de valores de corrente num intervalo de medi¢do apropriado a
caracterizacdo de amostras de Hall e a calibracdo de resisténcias-padrdo, com uma

estabilidade da ordem de 107,

O desenvolvimento e a implementacdo das aplicacdes apresentadas, aliados a
versatilidade e funcionalidades do LabView, nomeadamente, no que se refere a sua
capacidade de comunicacdo e aquisicdo de dados e a existéncia de uma grande
multiplicidade de instrumentos virtuais, dedicados a funcionalidades de tratamento
estatistico e processamento de dados, permitiu automatizar o sistema experimental de

efeito de Hall quantico e o potenciémetro de Josephson.

A aplicacdo relativa ao potenciémetro de Josephson permitiu a determinacao do valor
de um padrdo a calibrar, tendo como referéncia o valor convencionalmente aceite da

constante de von Klitzing.

Foi também possivel constituir uma ferramenta para a gestdo de grandes conjuntos de

dados, correspondente ao estudo de amostras de Hall e organizar, sob a forma de base de
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dados, toda a informacdo relativa a resisténcias-padrdo convencionais pertencentes ao
laboratério e aos seus clientes. Estas bases de dados, além de constituirem um meio de
acesso fécil a qualquer registo tabelado, possibilitam a realizacdo de estudos a longo
prazo, avaliando e prevendo estatisticamente os respectivos valores e incertezas,

garantindo uma maior qualidade e fiabilidade dos resultados obtidos e disseminados.
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5. DETERMINACAO DE INCERTEZAS ASSOCIADAS AOS METODOS
DE MEDICAO CONSIDERADOS

5.1. Introdugao

Qualquer resultado de uma medicao deverd ser corrigido de todos os possiveis efeitos
aleatdrios e/ou sistemadticos, corresponder a melhor estimativa da mensuranda (grandeza a
medir) e ter como base um modelo matemético do respectivo sistema de medi¢cdo. Este
modelo corresponde a relacdo funcional entre as grandezas de entrada e as grandezas de
saida (mensuranda). A avaliacdo da incerteza de medi¢do tem como principal objectivo a
determinacdo de um intervalo que integre idealmente a distribuicao de valores atribuidos a

mensuranda.

A incerteza de medicio &, por definicio [13], um pardmetro' nio negativo que
caracteriza a dispersdo dos valores da grandeza que sdo atribuidos a mensuranda, a partir
das informacdes usadas. A incerteza-padrdo combinada da medi¢do, obtida a partir das
incertezas-padrao individuais, associadas as grandezas de entrada num modelo de
medicdo, inclui componentes aleatdrias e sistematicas, tais como componentes associadas

a correcgdes e valores atribuidos a padrdes e/ou instrumentacdo de medicao.

A metodologia mais utilizada e aceite pela comunidade metroldgica internacional
para a estimativa de incerteza de medi¢do € baseada no documento Guide to the
Expression of Uncertainty in Measurement — GUM [128]. Esta metodologia estd baseada
na aplicacdo da lei de propagagdo de incerteza (LPI) e na caracterizagdo da grandeza de
saida por uma distribui¢do Normal (ou Gaussiana), avaliando, através de um modelo

matematico, a incerteza-padrdo associada a estimativa da grandeza de saida.

A abordagem do GUM ¢€ utilizada quer a nivel fundamental, na realizagdo das
unidades do SI, quer no 4mbito aplicado para a realizacdo de calibragbes e ensaios,
adquirindo especial relevancia na determinacdo do nimero de graus de equivaléncia entre
participantes em comparagOes interlaboratoriais, tal como descrito por Cox [129]. A sua
aplicacdo tem criado oportunidades para a investigacdo de aspectos relacionados com as
técnicas de avaliagdo de componentes de incerteza presentes nos respectivos modelos

matematicos, com a contribui¢do e peso destes componentes no balanco global e ainda na

1 A . - . ~ . . <. ~
O parametro considerado é um desvio-padrdo experimental, dando origem a incerteza-padrdo de
medig¢do.
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identificacdo de ferramentas que simplifiquem todo o processo de estimativa e
combinacdo das vdrias componentes na determinacdo do balanco de incerteza expandida

2
de uma medicao”.

Como alternativa a metodologia anterior, foi utilizado neste trabalho o método
probabilistico de simulacdo numérica de Monte Carlo (MMC), cujos principios se
encontram descritos no suplemento 1 do GUM [130], o qual se baseia na propagacdo das
distribui¢des’ de probabilidade associadas as estimativas das grandezas de entrada. Em
[131] Cox exemplifica a sua aplicacdo a determinados casos praticos, comparando e
validando os resultados obtidos com a metodologia GUM, tal como é também referido por

Kacker em [132].

Considerando ambas as metodologias, foram analisados trés modelos matematicos
definidos para a medicao de resisténcias-padrdo e considerando os métodos e os sistemas
experimentais descritos no capitulo anterior. Um deles corresponde ao método
potenciométrico de Josephson e os outros dois sdo métodos cldssicos de medi¢do, um
recorrendo a um comparador automdtico de corrente continua e o outro tendo por
principio base um potenciémetro cldssico, em que a medi¢do é efectuada através de um
multimetro digital de elevada resolucdo. Em concorddncia com os modelos
correspondentes, foi estimado o respectivo balango de incerteza, avaliadas as componentes
presentes de acordo com a sua distribuicdo de densidade de probabilidade, analisados e

comparados os resultados obtidos.

A utilizagdo do MMC para a determinacdo de incerteza de medi¢do teve como
principal objectivo a validag@o da aplicabilidade da metodologia GUM para a estimativa

dos resultados experimentais apresentados no capitulo 6.

Dada a diferenca de abordagem entre as duas metodologias sdo apresentadas e
discutidas algumas das respectivas vantagens e potencialidades, bem como a sua coeréncia

no que se refere aos seguintes aspectos:

> Produto da incerteza-padrio combinada por um factor, designado factor de expansdo, que
depende do tipo de distribuicdo de probabilidade da grandeza de saida no modelo de medicdo e da
probabilidade de expansado selecionada.

> A propagagdo de distribuicdes é o método utilizado para determinar a distribuicio de
probabilidade de uma grandeza de saida, considerando as distribui¢des de probabilidade atribuidas
a cada uma das grandezas de entrada.
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Metodologia GUM

e}

atribui¢do de fungdes de densidade de probabilidade para cada uma
das variaveis consideradas no modelo matematico, bem como o

respectivo nimero de graus de liberdade;

avaliagdo do numero de medicdes efectuadas, dado que, tal como
referido no GUM, a fiabilidade de uma estimativa de incerteza-
padrdo de medigao do tipo A possa ser questionada quando o nimero

de amostras € inferior a 10;
determinacdo de coeficientes de sensibilidade;

aplicagdo correcta da Lei de Propagagio de Incerteza,
nomeadamente, no que se refere ao facto de se considerar a

inexisténcia de qualquer correlacdo entre as grandezas de entrada.

Metodologia MMC

e}

adequacdo da linguagem de programacao seleccionada (MATLAB) a
realizacdo da geracdo de numeros pseudo-aleatérios, rotinas de
conversdo de funcdes, ordenacdo de sequéncias e obtencdo de

percentis;

seleccdo do nuimero de simulagées tendo em consideracdo a

exactidao associada as medicdes experimentais.

De acordo com os resultados obtidos, foi determinado o grau de concordancia entre
os intervalos de confianga correspondentes a incerteza obtida em cada caso, considerando
um determinado critério de exactiddo 9. Este é obtido em termos dos limites do intervalo
de confianca e corresponde ao que é dado quando se expressa a incerteza-padrdo com um

nimero significativo de digitos, de acordo com o seguinte procedimento:

.. el n 1 . .
definir o critério de exactidao 8:3101 (! inteiro), associado a um resultado

de medicdo, considerando a incerteza-padrdo dada sob a forma de
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! . o )
u(y)=c-10" (sendo ¢ um nuimero inteiro contendo apenas algarismos

. e . 4
significativos) ;

e comparar os intervalos de confianca correspondentes a incerteza obtida pelos
dois métodos, a partir das diferencas absolutas dos extremos respectivos dos

dois intervalos de confianca:

dlow = | y- Up - ylow| (51)

Apigh = | Y+ Uy - Yhigh | (5.2)

Se djy, € dign, forem inferiores a §, a comparacéo € favoravel e a incerteza determinada de

acordo com a metodologia GUM pode considerar-se validada.

Sdo apresentados exemplos numéricos, correspondentes aos métodos utilizados para
a calibracdo de resisténcias-padrio, sendo efectuada a comparag¢do dos valores médios
correspondentes a grandeza de saida, avaliadas as respectivas incertezas e intervalos de

confianca associados.

5.2. Metodologia GUM

De acordo com os principios e os requisitos estabelecidos pela metodologia expressa
no GUM para a avaliagdo da incerteza de medicdo, sdo apresentados de forma sintética os

conceitos e as expressoes utilizados neste trabalho.

A mensuranda Y, também designada grandeza de saida, depende de um certo nimero de
grandezas de entrada X; (i =1, 2,...... N), de acordo com uma relagdo funcional do tipo
Y =f(X), X5,.....Xx), em que f modela o procedimento de medi¢io considerado. Descreve
como se obtém os valores de Y a partir das grandezas de entrada X;. Estas grandezas sdo
agrupadas de acordo com o modo como sdo determinadas e o tipo de incerteza associada:

e grandezas determinadas directamente na medi¢do: obtidas através de observacdes,

simples ou repetidas, ou de avaliacdo baseada na experiéncia; incluem a

* Considere-se, como exemplo, que a estimativa da grandeza de saida associada 2 medi¢io de uma
temperatura é y = 0,003 5 K e a incerteza-padrdo associada € igual a u(y) = 0,18 K, ou seja, c = 18

[ =-2, obtendo-se & =% 1072 =0,005 K
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determinacdo de correcc¢des as indicacdes do equipamento de medicao e correccdes
a parametros de influéncia (temperatura, humidade relativa, pressdo, corrente e /ou

tensdo de medicdo);

e grandezas cuja estimativa e incerteza associada provém de origem externa, tais

como, as relacionadas com padrdes de referéncia.

Dado que os valores verdadeiros de X; sdao desconhecidos, na avaliacdo da incerteza
de medicao sdo utilizados valores estimados x;, obtendo-se para a estimativa da grandeza

de saiday = f(x;, x2,..... Xy).

As componentes de incerteza sao agrupadas em duas categorias: avaliagdo do tipo A

ou do tipo B, ambas baseadas em distribui¢des probabilisticas.

A avaliag@o de tipo A da incerteza-padrdo associada a uma estimativa da grandeza de
entrada ¢é obtida a partir de uma funcio de densidade de probabilidade correspondente a

uma distribuicdo de frequéncia de séries de observacdes independentes e nas mesmas

condi¢des de medicdo. A incerteza-padrdo u( x ) € dada pelo desvio-padrdo experimental

. . . N
da média, obtido através da determinacdo de uma média aritmética x = — Z X; ou de uma
Ry

andlise de regressdo, de acordo com:

] Z 2
X, —X
B . :1( i=X)

u(x)= £ (5.3)
n

A avaliag@o de tipo B, baseada em meios nao estatisticos, é efectuada a partir de uma
funcdo de densidade de probabilidade assumida para essa grandeza. A incerteza-padrio
associada u(x;) € avaliada pelo conhecimento cientifico prévio, considerando toda a
informacao disponivel, obtida através de:

e dados de medigdes prévias;

e experiéncia ou conhecimento relacionados com o comportamento e desempenho da
instrumentagdo de medi¢do;

e especificacdes técnicas ou documentos técnico-cientificos;

e dados resultantes de estudos e/ou calibragdes prévias.
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Considerando ainda a informacdo disponivel para uma avaliacdo de tipo B e de
acordo com os limites de variabilidade associados a x;, devera ser atribuida uma
distribui¢do de probabilidade para a grandeza X; e utilizados o respectivo valor esperado e
a raiz quadrada da variancia desta distribuicdo, como estimativa de x;, € a incerteza-padrao

associada u(x;).

Considerando o modelo matemaético definido para o conjunto de varidveis de entrada
¢ importante que a distribuicdo de probabilidade atribuida a cada uma seja a que melhor

descreve o seu comportamento.

A distribuicao uniforme ou rectangular (distribuicio de probabilidade constante entre
dois limites) descreve a forma da distribui¢do de probabilidade sempre que se conhe¢am
os limites de variabilidade da grandeza X; e todos os valores dentro desses limites sdao
igualmente provavéis A distribuicdo normal ou a distribui¢ao triangular € usada quando os
valores centrais da grandeza medida sdo mais provaveis, localizando-se o conjunto de
medidas predominantemente mais préximo do centro, e a distribuicdo em forma-de-U para

0 caso em que sdo os valores proximos do limite os mais provaveis.

Nos balangos de melhor incerteza apresentados neste trabalho foram consideradas as
distribuicdes de probabilidade normal e rectangular, simétricas, cujas principais

caracteristicas sdo descritas, de forma sucinta, no anexo 1.

A incerteza-padrdo de y (estimativa da mensuranda Y) € obtida através da
combinacio das incertezas-padrdo das estimativas das grandezas de entrada, x, xp,....,. X,
A incerteza-padrdo combinada de y, u.(y), ¢ dada pela raiz quadrada positiva da respectiva

variancia combinada:

u2(y)=zn:u,2(y)=zn:c,,2uz(x[)+2§ Zn:c,cju(x,,xj)+ S (;czg,-+c[jjju2(xi)u2(xj) (5.4)

i=1 =i+l =1 j=I

onde o segundo termo corresponde as contribuicdes de possiveis correlagdes existentes
entre as varidveis de entrada e o terceiro termo a contribui¢des da segunda ordem (sempre
que a funcdo modelo € ndo linear ou quando os coeficientes de sensibilidade sdo

demasiado pequenos € necessario introduzir correccdes de ordem superior).

Sendo os modelos considerados neste trabalho lineares e as respectivas grandezas de
entrada ndo correlacionadas entre si obtém-se a seguinte equacdo simplificada para a

incerteza-padrdo combinada da estimativa da grandeza de saida y:
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uly)= 2w (y) =2 ¢ u*(x) (5.5)

sendo u, (y)=ciu( X; ) — a contribuicdo a associada a estimativa da grandeza de

saida y, resultante da incerteza-padrdo associada a estimativa da grandeza de

entrada x;;
of - . o
= o coeficiente de sensibilidade associado a estimativa da grandeza
X,
L

de entrada x;, dado pela derivada parcial da funcdo modelo f em relagdo a cada

uma das variaveis.

O coeficiente de sensibilidade descreve a influéncia na estimativa da grandeza de

saida y da variacdo da estimativa da grandeza de entrada x;.

A incerteza expandida é obtida multiplicando o factor de expansdo k pela incerteza-

padrdo combinada u.(y) da estimativa da grandeza de saida, U = k u.(y).

Nas condi¢des do Teorema do Limite Central’, o factor de expansio é obtido pela
funcdo inversa da distribuicdo #-Student, considerando o nimero de graus de liberdade
efectivo v, (representa uma medida da fiabilidade da incerteza-padrio da estimativa de y),
correspondente a incerteza-padrdo da estimativa da grandeza de saida, calculado pela

férmula de Welch-Satterthwaite:

__wy) (5.6)

> Estabelece que a distribuicio de Y serd aproximadamente normal com valor esperado
E(Y)=37 c.E(X;) e variancia o (Y)=2 ¢ ’6*(X,), sendo E(X;) o valor esperado de X; e ¢°( X, )a

varidncia de X;, sendo estas varidveis independentes e tendo o?(Y) valores maiores do que

qualquer das componentes CiZGz( X, ) de uma varidvel X; com distribuigdo nao normal.
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emque uy) (i =1, 2, ....., n) sdo as contribui¢des para a incerteza-padrio da estimativa da
grandeza de saida y, dadas pelas incertezas-padrdo das estimativas das grandezas de
entrada x;, consideradas como sendo estatistica e mutuamente independentes, e V; o

numero de graus de liberdade efectivo da componente u,(y).

De acordo com o GUM e considerando determinados intervalos de confianca (68 %,
95 % e 99 %), o valor do factor de expansdo k € obtido através de tabelas que o
relacionam com o nimero de graus de liberdade efectivo v, , tal como se exemplifica na

Tabela 5.1.

No caso da atribuicio de uma funcdo de densidade de probabilidade normal a
estimativa da grandeza de saida y (mensuranda), é utilizado como factor de expansdo o

valor de k = 2,00 para um intervalo de confianca de 95%.

No caso de a incerteza-padrdo ser obtida por uma avaliagdo de Tipo A, o nimero de

graus de liberdade efectivo é dado por v; = n-1.

Quando a incerteza-padrao u(x;) é obtida por uma avaliacio de Tipo B, a metodologia
expressa no GUM relaciona o nimero de graus de liberdade com a exactiddo com que se

conhece determinada grandeza:

Au(x,-

Vs 3‘[(—9} o7

sendo Au(x;) a estimativa da percentagem da ‘“‘incerteza” associada ao valor limite
atribuido a incerteza de medicdo u(x;). Considerando, por exemplo, que Au(x;) / u(x;) é
igual a 10 % (ou seja, os limites considerados incorporam 90 % de probabilidade dos

valores observados estarem contidos nesse intervalo), obtém-se:

1 _
v, = 7 (O ,1) 2 =50 graus de liberdade. (5.8)

138 Implementacio de um Sistema Experimental para a Materializagdo do ohm e Calibragdo de Resisténcias-Padrao



vy k (68,27%) k (9545%) k (99,73%)

1 1,84 13,97 235,80
2 1,32 4,53 19,21
3 1,20 3,31 9,22
4 1,14 2,87 6,62
5 1,11 2,65 5,51
6 1,09 2,52 4,90
7 1,08 243 453
8 1,07 2,37 4,28
9 1,06 2,32 4,09
10 1,05 2,28 3,96
11 1,05 2,25 3,85
12 1,04 2,23 3,76
13 1,04 2,21 3,69
14 1,04 2,20 3,64
15 1,03 2,18 3,59
16 1,03 2,17 3,54
17 1,03 2,16 3,51
18 1,03 2,15 348
19 1,03 2,14 345
20 1,03 2,13 342
25 1,02 2,11 333
30 1,02 2,09 3,27
35 1,01 2,07 3,23
40 1,01 2,06 3,20
45 1,01 2,06 3,18
50 1,01 2,05 3,16
100 1,005 2,025 3,077
oo 1,000 2,000 3,000

Tabela 5.1 — Determinacio do factor de expansdo k, considerando o niimero de graus de liberdade
efectivo v, para uma distribuic@o 7-Student avaliada para uma probabilidade de 68,27 %, 95,45 %
ou 99,73 %.

A estimativa da incerteza expandida U associada a uma medida proporciona um
intervalo de y-U a y+U, com determinada probabilidade, dentro do qual se encontra o
verdadeiro valor da mensuranda Y, estimado por y, talque Y=y + U =y * k-u(y), sendo k
o factor de expansdo correspondente a um determinado intervalo de confianca e u.(y) a

incerteza-padrao combinada de y.
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5.3. Método de Monte Carlo

O método de Monte Carlo € um método de simulacdo estocastico (ou probabilistico),
baseado na propagacio das distribuicdes’, efectuadas através da amostragem aleatéria das
distribuicdes de probabilidade. Constitui uma alternativa pratica a determinacdo da
incerteza no ambito da metodologia GUM, nomeadamente, sempre que se verifica

qualquer das seguintes situagoes:
e fungdes modelo muito complexas;
e contribui¢des de incerteza de ordem de grandeza muito diversa;

e dificuldade associada a determinacdo dos coeficientes de sensibilidade de
cada uma das grandezas de entrada (através das respectivas derivadas

parciais, considerando a fun¢do modelo);

e estimativa da grandeza de saida e respectiva incerteza-padrdo associada

aproximadamente da mesma ordem de grandeza;

e grandezas de entrada com funcdes de densidade de probabilidade

assimétricas.

Uma simulagdo de Monte Carlo proporciona assim um conjunto de resultados
possiveis, através de uma distribuicdo de frequéncias. De acordo com o tipo de problema
em andlise, sdo utilizadas diferentes fun¢des de densidade de probabilidade para cada uma

das varidveis independentes, considerando o seu comportamento espectivel.

O processo informatico associado a geracdo de nimeros aleatdrios deverd satisfazer

determinados critérios de aceita¢do, nomeadamente:

independéncia estatistica;

reprodutibilidade;

velocidade de geragao;

baixa utilizacdo de memdria.

® Método utilizado para a determinacio da distribui¢do de probabilidade de uma grandeza de saida,
considerando as distribuicdes de probabilidade atribuidas as grandezas de entrada, de que depende.
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Um outro aspecto fundamental refere-se as possiveis correlagdes existentes entre as
varidveis de entrada do modelo. O problema da correlacio existe quando duas ou mais
variaveis interferem de forma sistematica, condicionando-se mutuamente. A existéncia de
varidveis correlacionadas pode distorcer os resultados obtidos, dado que a selec¢do dos
respectivos valores, a partir das suas distribuicdes de probabilidades é puramente
aleatdria. Se os valores seleccionados ndo considerarem as correlagdes existentes, os
resultados obtidos ndo correspondem a realidade do modelo em andlise. A andlise de
resultados de varidveis correlacionadas € efectuada considerando coeficientes de
correlacdo (cujo valor varia entre 0 e 1) como estimativa do grau de interferéncia entre as
variaveis dependentes. Esta abordagem evita que o modelo adoptado gere cendrios
inconsistentes com a realidade, possibilitando a obtengdao de resultados de elevada

exactiddo estatistica.

A designacido deste método estd associada a cidade de Monte Carlo, devido a
semelhancga entre a simulag@o estatistica e os jogos de azar, simbolizados pelo jogo da

roleta (gerador simples de niimeros aleatérios), no casino de Monte Carlo.

A sua utilizacdo como ferramenta de simulacdo e cdlculo estatistico emerge durante o
desenvolvimento de estudos relativos a reactores nucleares. O matemdtico John von
Neumann, introduziu um novo conceito, designado simulacdo de Monte Carlo, que
consistia na simulacio directa de avaliacdo de probabilidades relacionada com a difusdo

aleatdria de neutroes.

O método de simulacdo de Monte Carlo € actualmente muito utilizado nas mais
variadas 4reas do conhecimento, devido ao aumento da capacidade de célculo e

processamento computacional.

A determinacdo de incerteza associada a uma grandeza de saida Y, utilizando o MMC

compreende as seguintes fases:
e  Formulagao:
o defini¢do da grandeza de saida Y (mensuranda);
o identificacdo de todas as grandezas de entrada X = (X, ..., Xy);

o defini¢do da relacdo de dependéncia entre Y e X através de um modelo

matematico;

o atribui¢do de uma fun¢do de densidade de probabilidade (FDP) para cada

X;, de acordo com o conhecimento pré-existente.
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¢ Simulacio:

o geragdo de sequéncias de nimeros pseudo-aleatérios, com distribui¢do de
probabilidade uniforme, para cada uma das grandezas de entrada do

respectivo modelo matematico;

o conversdo de cada sequéncia numérica numa outra, em que a distribui¢do
de probabilidade e respectivos limites, representam as fungdes atribuidas

a cada grandeza de entrada;

o de acordo com o modelo definido, ¢ efectuada a combinacdo de
sequéncias das vdrias grandezas de entrada, obtendo-se uma sequéncia
numérica associada a grandeza de saida, bem como a sua distribuicao de

probabilidade;
o ordenagdo da sequéncia associada a grandeza de saida.
¢ Resultados (através da FDP para a grandeza de saida Y):
o estimativa y da grandeza Y;

o desvio-padrdo de Y, considerado como a incerteza-padrdo associada a y,
u(y);

o intervalo de confianga contendo Y, de acordo com uma probabilidade

especificada.

Para a concretizagdo e desenvolvimento das vdrias etapas identificadas,
possibilitando a determinacdo da melhor estimativa da grandeza de saida, desvio-padrdo
associado, bem como dos respectivos valores limite do intervalo de incerteza de medicéo,

foi utilizada como ferramenta computacional o software MATLAB ®.

De acordo com a exactiddo associada as medicOes efectuadas, torna-se essencial
garantir que a exactiddo obtida através da utilizacdo do método de Monte Carlo para a
avaliacdo de incertezas de medicdo seja compativel com a préitica. Esta exigéncia é
também importante quando se pretendem comparar resultados obtidos através das duas
metodologias (GUM e MMC). O critério definido para assegurar que a exactiddao obtida
através da simulagdo numérica ndo € superior a determinada pelo préprio sistema de
medigdo, estd relacionado com a escolha do nimero de simula¢des. De acordo com os
exemplos efectuados, considerando niimeros de simulacdo de 105, 10° e 5-10° foi obtida,

respectivamente, uma diferenca de exactidao associada a grandeza de saida da ordem de
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1 parte em 10', a qual é duas ordens de grandeza superior 4 exactidio do sistema

experimental de medi¢do utilizado.

5.4. Métodos Cléssicos de Comparagao

Nos modelos utilizados, considerou-se que as grandezas de entrada nao apresentavam

correlacdo, tendo assim sido consideradas como independentes entre si.

Foram utilizados dois métodos de comparagao e calibrag@o de resisténcias-padrao, tal
como descrito em 6.3, baseados em técnicas classicas de medi¢do de resisténcias: num
caso através da medicdo de uma razdo de resisténcias recorrendo a um comparador
automatico de corrente continua (CCD) e no outro através da medi¢do de uma razdo de
diferencas de potencial aos terminais das resisténcias a comparar, percorridas pelo mesmo
valor de corrente, recorrendo a uma configuragdo potenciométrica cldssica e utilizando um

multimetro digital (MD) de elevada resolugao.

O comparador automético de corrente continua, cujo principio de funcionamento é

descrito em [133], permite a medi¢do da razdo Y de duas resisténcias, R, e R;:

Y = (5.9)

determinada pela diferenca de potencial gerada aos terminais dos padrdes a comparar

durante o equilibrio ampere-espira.

Este comparador de corrente possui a vantagem de um sistema potenciométrico mas
em que, devido ao balan¢o automatico ampere-espira, ndo € crucial o nivel de estabilidade

associado a corrente de medicao.

O multimetro digital de 8 2 digitos utilizado na medi¢do da razdo de diferencas de
potencial numa configuracdo potenciométrica cldssica, possui a capacidade de medir de
forma automadtica duas entradas distintas, apresentando o resultado sob a forma de uma
razdo de tensdes. A utilizagdo do mesmo intervalo de medicdo para as duas entradas
elimina a incerteza associada a cada uma de per si, dado que afecta da mesma forma

ambas as medig¢des, tendo-se apenas as componentes devidas a resolucdo, ao ruido a curto
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prazo, ao ganho e a ndo linearidade, de acordo com a sua caracterizagdo efectuada em

4.2.2.4., combinados sob a forma de raiz quadrada da soma dos quadrados (rss).

5.4.1.Modelos Matemadticos, Identificacdo e Avaliacdo das Componentes e

Numero de Graus de Liberdade Associados

As equagdes (5.10) e (5.11), descrevem, respectivamente, os modelos mateméticos

correspondentes a comparacio efectuada com o CCD e com o MD:

R, =(Rg +ARg + ARy ) - Y — AR, (5.10)

R, = (R, + AR, + AtR) - Y'—AIR, (5.11)

sendo: R, — valor da resisténcia a calibrar;
R — valor da resisténcia de referéncia;
AR — correcgdo devida a deriva associada a Rg;
AtR;— correccdo devida a variacdo da resisténcia Rs com a temperatura;
AR, — correcgdo devida a variagdo da resisténcia a calibrar R, com a temperatura;
Y — valor da razdo R,/ Rs dada pelo comparador de corrente continua;

Y’ =V, / Vs — valor da razdo de diferencas de potencial dada pelo MD.

Neste trabalho considerou-se o nimero de graus de liberdade associado a uma
distribuicdo rectangular igual a 50 (em vez de o), o que de acordo com a férmula de
Welch-Satterthwaite provoca um aumento do respectivo factor de expansdo k, bem como

da respectiva incerteza expandida.

Tendo em conta os modelos apresentados foram consideradas as seguintes
contribuicdes, coeficientes de sensibilidade e ndmero de graus de liberdade para a
determinacdo da incerteza-padrdo combinada da medi¢do de R,, de acordo com a

avaliacdo e distribui¢do indicada:

® u(R;+AR,)
Incerteza associada a rastreabilidade e a deriva da resisténcia de referéncia, a uma

dada temperatura (avaliacdo exemplificada no anexo 2):
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> Incerteza tipo B e distribui¢do rectangular

u (R;) - Incerteza tipo B e distribui¢do normal:

u (A Ry): Incerteza tipo B e distribui¢ao rectangular

3R,
&R,
> V=150
* u(4AR;)

Incerteza devida a variacdo de R; com a temperatura durante as medi¢des:
considerando, por exemplo, uma varia¢do de temperatura de + 0,5 K e um coeficiente
a=0,06-10° /K, obtém-se uma variagdo relativa no valor do padrio de
+ 0,03 pQ/Q:

> Incerteza tipo B e distribuicio rectangular

OR,
CRS:aR =Y
> V., =50
® u(At’R,)

Incerteza devida a variacio de R, com a temperatura durante as medic¢des:

> Incerteza tipo B e distribuicdo rectangular

oR,
““ToR T
> V=50
* u(Y)

Incerteza associada ao método de medig¢do e dada pela especificagdo do CCD
> Incerteza tipo B e distribui¢cdo normal
oR,
Cy=
Y%

> V., =50

=Ry (£2)

Incerteza associada ao desvio-padrdo experimental da média das medidas de ¥

> Incerteza tipo A e distribui¢dao normal
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oR

=—2X =R, (Q
Cy 3y s (L)
v.=n -1

> i

n — numero total de medidas

° u(Yy’)
Incerteza associada a caracterizacdo do MD, no que se refere a determinacdo da
incerteza-padrdo relativa a resolu¢do, ao ganho e a nio linearidade para a medi¢do de

V. e de Vi, dada pela raiz quadrada da soma das seguintes componentes:

u(Vx ,Vs)
Naio-Linearidade 5,8E-07 B / normal 2,90E-07
Ganho 5,0E-07 B / normal 2,50E-07
Resolucdo 5,0E-10 B /rectangular|  2,89E-10
r'ss 5,41E-07

> Incerteza tipo B e distribui¢cdo normal

oR
> c,=——=R5 (Q)

Incerteza associada ao desvio-padrao experimental da média das medidas de Y’

> Incerteza tipo A e distribui¢dao normal

oR,
> cp= v =Ry (Q)
> V,=n- 1

5.4.2.Balancos de Incerteza de Medicdo Considerando a Metodologia GUM

Na Tabela 5.2 sdo apresentados dois esquemas de apresentacdo ordenada (balanco de
incerteza), caracterizando a estimativa associada a cada grandeza de entrada X;, incertezas-

padrio, tipo de avaliacdo/distribuicdo de probabilidade e coeficientes de sensibilidade. Sao
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consideradas as contribui¢des para a incerteza-padrdo da medicdo de uma resisténcia-
padrdo R,, de valor nominal 10 k€, tendo como referéncia um outro padrao convencional
R,, com o mesmo valor nominal. E utilizado um método por comparacio, através de um
comparador automdtico de corrente continua (CCD) ou de um multimetro digital de

elevada exactiddo (MD).

Os valores das estimativas apresentados nesta tabela, bem como as respectivas
incertezas associadas, correspondem a dados experimentais, apresentados no capitulo 6.
Os divisores indicados referem-se aos denominadores utilizados nas expressdes para a
determinacdo dos respectivos desvios-padrdo experimentais, os quais estdo associados a

cada uma das funcdes densidade de probabilidade.

Os valores obtidos e as respectivas incertezas de medi¢c@o (valor arredondado para
dois algarismos significativos e obtida através da lei de propagacdo de incerteza), sdo

iguais a:

CCD: R,=(10000,0033+22-107)Q (5.12)

MD: R,=(10000,0038%42-107) Q (5.13)

a partir dos quais se obtém os respectivos limites, de acordo com os intervalos de

confiancade * 1 6, £ 1,96 6 e + 2,68 G, apresentados na Tabela 5.3:
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OBIPEJ-SEIOUQISISNY op oedeIqie)) 9 wiyo op oedezijeLale]y ¢ ered [ejuowLrodxy ewolsIg win ap oedejuswojduy

CCD
Tipo de . o
Grandeza de entrada Simbolo | Estimativa (r;) | Incerteza-padrio u(x ;) liaci Divi Incerteza Coeficiente de ) - 2 N° de graus de
imbolo stimativa (x; - i avaliacao ivisor . oy ers . iy) = . R
X1 i P i ¢ (@ (xi) sensibilidade (ci) wiy) = (e *u ()" yperdade (v i)
(A ouB)/FDP
Incerteza calibracdo + deriva R 9999,98980087 1,50E-03 Q B / rectangular \/5 8,66E-04 Y= 1 7,50E-07 QZ 50
Estabilidade térmica Ry R, -2,33E-04 -2,33E-04 Q B / rectangular \/g -1,34E-04 Y= 1 1,806E-08 92 50
Especificacdo CCD Y 1,000001079 1,00E-07 B / normal 2 5,00E-08 Rg = 10000 Q 2,50E-07 92 50
Desvio padri imental dz
esvio pa r‘l‘;’i‘ferm"“ N Y 9.90E-08 A/ normal 9,90E-08 RS = 00000 Q@ 9,80E-07 o2 9
Estabilidade térmica R, R, -2,93E-03 -2,93E-03 Q B/ rectangular ﬁ -1,69E-03 -1 2,87E-06 o? 50
Veff = 835
10000,00329 Q Incerteza-padrdo combinada, Uc (y) = 22E-03 Q
0,33 pQ/Q 0,22 [TreY/o]
MD
Tipo de . o
Grandeza de entrada Simbolo | Estimativa (r;) | Incerteza-padrio u(x:) liaci Divi Incerteza Coeficiente de ()= (ci *u ) N° de graus de
imbolo X i - u(x; avaliacao ivisor . s . uily)=(ci *u (xi " .
X u (xi sensibilidade (ci liberdade (v i
Xi) (A ou B) / FDP (u (xi)) ) (vi
Incerteza calibracdo + deriva R, 9999,98980087 1,50E-03 Q B / rectangular \/5 8,66E-04 Y 1 7,50E-07 Q2 50
Estabilidade térmica Ry R, -0,00023274 -2,33E-04 Q B/ rectangular \/g -1,34E-04 Y 1 1,806E-08 o? 50
Incerteza devida a nio 3 5
— - Y 1,000001398 5.41E-07 B/ rectangular 3,13E-07 Rg = 10000 Q 9,77E-06 o 50
linearidade, resolu¢@o e ganho
Desvio padrao experimental da , 2
média Y 0,00000000 2,65E-07 A/ normal 2,65E-07 RS = 10000 Q 7,05E-06 o) 9
Estabilidade térmica R, R, -0,00022500 -2,25E-04 Q B / rectangular \/§ -1,30E-04 -1 1,69E-08 02 50
Vefr= 417
1,00000038E+04 Q Incerteza-padrdo combinada, Uc (Rx) = 4,20E-03 Q
0,38 uQ/Q 0,42  pQ/Q

MD, tendo como referéncia um padrdo convencional.

Tabela 5.2 — Balangos de incerteza para a calibragdo de uma resisténcia-padrdo de 10 kQ através da medi¢do de uma razdo, respectivamente, com um CCD e um




CCD

y(Q) tu(Q)
10000,0033 2,2E-03
Probabilidade associada Intervalo de incerteza Limite inferior Limite superior
68% Y+tu 10000,00108 10000,00550
95% Y +1,96*u 9999,99897 10000,00761
99% Y +2,68*u 9999,99738 10000,00920
MD y Q) tu(Q)
10000,0038 4,2E-03
Probabilidade associada Intervalo de incerteza Limite inferior Limite superior
68% Y+tu 9999,99957 10000,00797
95% Y +£1,96*u 9999,99555 10000,01199
99% Y £2,68*u 9999,99252 10000,01501

Tabela 5.3 — Intervalos de confianca considerando a determinacao da incerteza associada ao CCD e

ao MD, de acordo com a metodologia GUM.

5.4.3.Balancos de Incerteza de Medicdo Considerando a Metodologia MMC

A aplicacio da metodologia de simulagdo numérica de Monte Carlo foi efectuada de
acordo com os mesmos modelos matemadticos correspondentes as expressoes (5.10 e 5.11),
considerando as respectivas grandezas de entrada, estimativas, FDP e intervalos
associados, tal como apresentado, respectivamente, na Tabela 5.4 (para o CCD) e Tabela
5.5 (para o MD). Foi utilizado em ambos os casos, um nimero de simula¢des (ou

sequéncias) igual a 10°.

CCD
Grandeza de entrada (X;) Simbolo Estimativa (x ;) FDP Ince~rte zat Limites de variagdo
padrio u(xi) a b-a
Incerteza calibragdo + deriva Ry 9999,98980087 B / Rectangular 8,66E-08 9,99998980083E+03 8,66025403784E-08
Estabilidade térmica Rs R, -2,3274E-04 B / Rectangular -1,344E-04 -1,65555116784E-04 -1,34373611678E-04
Especificagdo CCD Y 1,000001079 B/ Normal 5,000000E-08
Desvio padrdo F}fpermemal da v 0 A/ Normal 99 E-08
média
Estabilidade térmica Ry R, -2,9321E-03 B / Rectangular -1,693E-03 -2,08565202187E-03 -1,69282955626E-03

Tabela 5.4 — Elementos considerados para efectuar a simulacdo numérica de Monte de Carlo,
relativa a calibra¢@o de uma resisténcia-padrao de 10 kQ através do CCD.
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MD

Grandeza de entrada (X;) Simbolo Estimativa (x;) FDP Incenrte m', Limites de variacdo
padrio u(xi) a b-a
Incerteza calibragdo + deriva Ry 9999,98980087 Rectangular 8,606E-08 9,999989800828E+03 8,660254037844E-08
Estabilidade térmica Rq R, -2,3274E-04 Rectangular -1,344E-04 -1,655551168E-04 -1,343736117E-04
Incerteza dev1dzj a ndo linearidade, v 1000001398 Normal 3.126E-07
resolugdo e ganho
Desvio padrdo experimental da Y 0.00E+00 Normal 2,654TE-07
média
Estabilidade térmica Ry R. -2,2500E-04 Rectangular -1,299E-04 -1,600480947E-04 -1,299038106E-04

Tabela 5.5 — Elementos considerados para efectuar a simulagdo numérica de Monte de Carlo,
relativa a calibraciio de uma resisténcia-padrao de 10 kQ através do MD.

A Figura 5.1 e Figura 5.2 apresentam dois histogramas de sequéncia de valores
correspondentes a:
e grandeza de entrada Y associada a especificacio do CCD, com
distribuicdo de probabilidade normal e tendo como valor médio
1,000 001 079 e desvio-padrao £ 5,0-10%;
e estabilidade térmica da grandeza de saida R,, com distribuicio de

probabilidade rectangular, valor médio 2,9321-10° Q e limites de
variagdo * 1,693-10° Q.

l ||||.| .
1.0000010 1.0000011 1.001

CCD

3

o
I

w
]

2.

in
1

N2 observagdes
™
1

n
1

=
in
1

9012 1.0000013 1.0000014

| ___...nllllllll
1.0000009

Figura 5.1 — Densidade de probabilidade da grandeza de entrada Y,

1080008

associada a especificagdo do CCD.
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20001
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Figura 5.2 — Densidade de probabilidade associada a estabilidade térmica da grandeza de saida R,.

o

x10°

A partir da simulag@o efectuada foram obtidos os valores apresentados na Tabela 5.6

para a grandeza Rx, com distribuicdo de probabilidade normal, tal como se observa na

Figura 5.3.
M y(Q) tu(Q)
1,0E+06 10000,0033 1,2E-03
Probabilidade associada Intervalo de incerteza  Limite inferior =~ Limite superior
68% Y+u 10000,00208 10000,00450
95% Y £1,96%u 10000,00091 10000,00567
99% Y £2,68%u 10000,00004 10000,00654

Tabela 5.6 — Valor médio e incerteza associados a grandeza de saida R, obtidos por simulagido
numérica de Monte de Carlo, relativa a calibragdo de uma resisténcia-padrao de 10 kQ através do
CCD.

De acordo com os limites obtidos, considerando a metodologia GUM (a vermelho) e

MMC (a preto), conclui-se que de acordo com o modelo e os par@metros considerados:

e Foi efectuada uma avaliacdo correcta das grandezas de entrada e das

respectivas fun¢des densidade de probabilidade;
e Foi obtido igual valor médio associado a grandeza de saida;

e Foi determinada uma incerteza superior associada a metodologia GUM do

que a obtida através do MMC.
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Limites de incerteza de
36 C C D medigio para um .
intenvalo de canfianca
de 95%:
I MMC  —— a
GUM (l=2) ——
» (k=2)
I8 25
S, 25 A
]
<
&
3 *
[}
[
°
o 15| -
z
1| -
] ||“|‘ “II" |
L ppa—— -lllllIIII _____ S
9999.99897 10000.00091 10000.0033 10000.00567 10000.00761

Figura 5.3 — Densidade de probabilidade associada a grandeza de saida R, considerando o CCD.

A Figura 5.4 apresenta um histograma de sequéncia de valores correspondentes

a:grandeza de entrada Y’ associada a especificacdo do MD, com distribuicdo de

probabilidade normal e tendo como valor médio 1,000001 398 e desvio-padrio

+3,126-107.
_____ |I|||“|||H|||“||||“‘"‘““In

Figura 5.4 — Densidade de probabilidade da grandeza de entrada Y’ associada a especificagdo do

MD.

MD -+

35

w
T

N2 de observagdes
I
N 15
T T

05—

o ]
0.999999499 1.0000035
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A Tabela 5.7 apresenta os valores obtidos, a partir da simulacdo efectuada, para a
grandeza Rx, com distribui¢cdo de probabilidade normal, tal como se observa na Figura

5.5.

M y(Q) tu(Q)
1,OE+06 10000,0038 4,1E-03
Probabilidade associada Intervalo de incerteza Limite inferior Limite superior
68% Y+u 9999,99969 10000,00789
95% Y +1,96*u 9999,99575 10000,01182
99% Y £2,68*u 9999,99280 10000,01478

Tabela 5.7 — Valor médio e incerteza associados a grandeza de saida R, obtidos por simulagdo

numérica de Monte de Carlo, relativa a calibracdo de uma resisténcia-padrio de 10 kQ através do
método CCD.

Limites de
incerteza de -
medicéo para um
intervalo de
confianca
de 95% =
MMC

| GUM (k=2} i

‘ ||| |‘IIIII|I]| T
10000.003787199 1000

0.01182

x 10"

*r MD

251

15
1
1 I ““|
b — llIlIlIII
99

99.99575

Ne de observagbes

Figura 5.5 — Densidade de probabilidade da grandeza de saida R, considerando o MD.

Tal como no caso do CCD, e de acordo os limites determinados, conclui-se que a
avaliacdo efectuada de acordo com o GUM (sobre-avaliada relativamente ao MMC),
possibilita a sua utilizacdo com elevado grau de confianga, permitindo também descrever

com exactiddo o processo de medida associado ao modelo inicialmente definido.
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5.4.4.Comparacgdo de Resultados

Na Tabela 5.8 é efectuada uma comparagdo entre os valores obtidos para a grandeza
de saida R,, através do CCD e do MD, bem como para as respectivas incertezas associadas
e limites determinados para cada intervalo de medi¢do, exemplificados, respectivamente,

na Figura 5.6 e Figura 5.7.

Estes resultados evidenciam uma excelente concordincia, tendo-se obtido uma
diferenca relativa para o valor de R, (7,62 - 10", considerando o CCD, e de -1,78 - 10”
considerando o MD) desprezavel face a exactidao proporcionada pelos préprios sistemas

de medicao.

Relativamente aos valores de incerteza calculados em cada caso, observa-se a
obtenc¢do valores superiores (= 50 % para o CCD e = 15 % para o MD) quando se utiliza a

metodologia GUM.

CCD MD
MMC GUM MMC GUM
M v (Q) +u (Q) v (Q) +u (Q) Y (Q) £u (Q) Y (Q) £u (Q)
1,0E+06 10000,003 3 1,2E-03 10000,003 3 2,2E-03 10000,003 8 4,10014E-03| 10000,003 8  4,2E-03
Probabilidade - - (U gum - Ummc) - - (U gum - Ummc)
associada U probabilidade Limites U probabilidade Limites / e (%) U probabilidade Limites U probabilidade Limites / ueum (%)
10000,00208 10000,00108 9999,99969 9999,99957
5 2B T e | ,2E-03 rreeeeem— ,1E-03 I evpa— ,2E-03 — 3
o8% 12603 10000,00450 2280 10000,00550 4 41 10000,00789 420 10000,00797
10000,00091 9999.99897 9999.99575 9999.99555
, 2E- P —— ,3E-03 R v—— ,0E-03 —— ,2E-03 —
o5% 22603 10000,00567 43BD 10000,00761 50 8080 10000,01182 820 10000.01199 2
10000,00004 9999.99738 9999.99280 9999.99252
 6E- _10000,00004 | OF-03 —22l08 SE-03  —xoy | E- 299052 |
9% 26803 10000.00654 3980 10000,00920 5 9SED 10000,01478 LIE0 10000,01501 15

Tabela 5.8 — Comparacdo entre os limites associados a cada probabilidade, considerando as
metodologias MMC e GUM para a determinacio do valor médio e incerteza de uma resisténcia-
padrio, através do CCD e do MD.

—e—MMC95% =0=GUMO5% w=#=MMC99% <=#=GUMOI9% ==l MMC68% == GUM68%

~
R {
A A
99 9%
& A
/
95 % ® ®
@ g
/
.— ——— — — c—— c— —.
68 %
— — ——a
9999,9960 9999,9980 10000,0000 10000,0020 10000,0040 10000,0060 10000,0080 10000,0100

CCD

Figura 5.6 — Intervalos de incerteza de medi¢ao, considerando 68% 95% e 99% de probabilidade de
acordo com o MMC e o GUM, utilizando o CCD.
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——MMC95%  =®=GUMO95%  -=ae=MMCO99% _-=#==GUM99% == MMCG68% == GUMG8 %
A A
& 4
99 % R
& 4
®
95 %
® ®
— e e e e —— ——
68 %
e — e e —
9999.991 9999996 10000.001 10000,006 10000011 10000016

Figura 5.7 — Intervalos de incerteza de medi¢@o, considerando 68% 95% e 99% de probabilidade de
acordo com o MMC e o GUM, utilizando o MD.

5.5. Potenciémetro de Josephson

De acordo com os métodos utilizados para a comparagdo potenciométrica entre dois
padrdes convencionais ou entre um padrdo convencional e a resisténcia quantica de Hall,
tal como descrito em 4.3.2.2., € em seguida efectuada a analise dos respectivos balangos
de incerteza, identificando e caracterizando cada uma das componentes presentes nos

modelos matemadticos apresentados.

O exemplo apresentado considera a comparacgio entre o valor quantificado de uma
amostra de Hall no patamar i =2 e uma resisténcia-padrdo de valor nominal 10 kQ em

contentor termostabilizado préprio.

5.5.1.Modelos Matemadticos, Identificacdo e Avaliacdo das Componentes e

Numero de Graus de Liberdade Associados

O potenciometro de Josephson foi utilizado quer para a medi¢do de uma razdo de
resisténcias-padrao convencionais, com modelo matemdtico dado pela equagdo (5.14),
quer para a medicdo da razdo entre o valor quantificado de uma amostra de Hall e o valor

de uma resisténcia-padrdao convencional, com modelo matemdtico dado pela equagdo
(5.15).
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k %
AVX+[nX St h
2e

R.=(R +AR +AR,) —AtR (5.14)
X s 5 5 n * f * h X
2e
5k 5k
AV, +(nx 2fx hj
R =(R, +AR,) ° — AR, (5.15)
ny * fu*h
AV, +| 1 TH T
2e

em que, além das grandezas j4 identificadas em 5.2.2.1:
Ry — valor quantificado da RHQ no patamar considerado;
ARy — correccdo devida a imperfeicdo da quantificagdo do patamar;
AVy, AV,, AV — diferengas de potencial entre a tensdo de Josephson e a tensdao aos
terminais, respectivamente, de Ry, R, ou Ry;

fu, fo fs — frequéncia de microondas associada a obtencdo de cada degrau de

Josephson;

-h
K. e Ky — constantes dadas por: K =nz"—, Ky = ng
- e 4

Considerando o modelo correspondente a equacdo (5.14), a determinagdo da
incerteza-padrao combinada da medic¢do de R, foi efectuada de acordo com as seguintes

contribuicdes, coeficientes de sensibilidade e nimero de graus de liberdade:

* u(R;+AR,)
Incerteza associada a rastreabilidade e a deriva da resisténcia de referéncia a uma
dada temperatura (avaliacdo exemplificada no anexo 1):

> Incerteza tipo B e distribuicdo rectangular

u (Ry): Incerteza tipo B e distribui¢ao normal

u (A Ry): Incerteza tipo B e distribui¢do rectangular

AV +7f".h.n"
aRx X 26
> cRs:aR = f _h_n
J Avs+7s S
2e
v. =150
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* u (4R
Incerteza devida a variacdo de R, com a temperatura durante as medi¢des:

> Incerteza tipo B e distribui¢do rectangular

fo-h-n,
aR, AV, +726
C ,: =
Ry aRb Avv + fS .h.ns
‘ 2e
> V., =50
* u(AVy)

Incerteza devida a néo linearidade, ganho, resolucdo e deriva do detector no intervalo
de medic¢do de V; e a irreversibilidade do comutador:

> Incerteza tipo B e distribui¢do rectangular

&@%+fw”mj

oR
C =g = 2e 2 (QIV)
s (AVS-FfS'h.nsj
2e
v. =150

> i
Incerteza associada ao desvio-padrao experimental da média das medidas de 4V

> Incerteza tipo A e distribui¢dao normal

h-
R{A%+f;'%j

R
> Cp= aam; =— 2e 2 (QIV)
s (AVS+fS’h'nsj
2e
v.=n -1

n —numero total de medidas

* uf(fy)

Dada pela rss da incerteza devida a rastreabilidade da frequéncia de microondas
(1,5-10”Hz) e resolucao do contador (1-10°/2 =5-10"° Hz):

> Incerteza tipo B e distribui¢do rectangular
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-
h-nS-RS(AVx+anXj

OR
=5 - ¢ (qmz)
S . (AVS +fs"”sj
2e
v, =150

Incerteza associada ao desvio-padrao experimental da média das medicdes de f;

> Incerteza tipo A e distribui¢do normal

h-
aR h'nS'RS[AVx'F‘szan
Ty, 5 @)
5 26.[Avs+fs'h’nsj
2e
> V.=n -1
* u(Avy)

Incerteza devida a nao linearidade, ganho, resolucdo e deriva do detector no intervalo
de medicao de V, e a irreversibilidade do comutador:

> Incerteza tipo B e distribuicdo rectangular

> ¢ = aaR" = ]Ifs o @)
AV, AV + 25— 5
2e
> V=150

Incerteza associada ao desvio-padrdo experimental da média das medicdes de 4V,

> Incerteza tipo A e distribui¢do normal

> ¢, = IR, _ Rs (Q/IV)
: aAVx Av+fs'h'ns
N
2e
> Vi=n-1
* u(fy

Dada pela rss da incerteza devida a rastreabilidade da frequéncia de microondas
(1,5-10” Hz) e resolucao do contador (1-10°/2 =5-10"° Hz):

> Incerteza tipo B e distribuicdo rectangular
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oR h-n_ - R

c,=—=~=— = (©/Hz)
Iy p) e 2
fx 2€(AVS fS 2 nS
e
v. =50

Incerteza associada ao desvio-padrdo experimental da média das medic¢des de f,

> Incerteza tipo A e distribui¢do normal

¢, = ?)]Ifx =— hon, R ~ (Q/Hz)
: 26.(AVS +fh]
2e
> v,=n-1
® u(At’R,)

Incerteza de R, devida a variacdo de temperatura durante as medicoes.

> Incerteza tipo B e distribuicdo rectangular

. _OR
% 9R,
v, =50

>

A andlise relativamente a equacdo (5.15) € em tudo andloga a (5.14) no que se refere
a avaliacdo das componentes, coeficientes de sensibilidade e nimero de graus de liberdade

para a grandeza de entrada H, excepto para a componente Ry, a seguir considerada:

® u (ARpy) — correcgdo devida a imperfei¢do da quantificagdo do patamar:
Incerteza associada a exactiddo da quantificacdo e estabilidade obtida para Ry no
patamar considerado, bem como do sistema de medi¢do utilizado

> Incerteza tipo B e distribuicdo normal

fo-h-n,
. aR, B AV, + e
RH_ - . .
2e
v. =50
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5.5.2.Balanco de Incerteza de Medi¢do Considerando a Metodologia GUM

Na Tabela 5.9 é apresentado um balango de incerteza associado ao potenciémetro de
Josephson, caracterizando a estimativa associada a cada grandeza de entrada X,
incertezas-padrdo, tipo de avaliacdo/FDP, coeficientes de sensibilidade e contribui¢des
para a incerteza-padrio utilizadas na andlise de incerteza, referentes a2 medicdo de uma
resisténcia-padrdo R,, de valor nominal 10 k€, tendo como referéncia o valor da

resisténcia de Hall quantificada para o patamar i = 2.

Os valores das estimativas apresentados nesta tabela, bem como as respectivas
incertezas associadas, correspondem também a dados experimentais e de acordo com as
condi¢des apresentadas no capitulo 6. Os divisores indicados na coluna 6 referem-se aos
denominadores utilizados nas expressdes para a determinacido dos respectivos desvios-
padrdo experimentais, os quais estdo associados a cada uma das funcdes densidade de

probabilidade.

O valor médio obtido e a respectiva incerteza de medi¢do (valor arredondado para
dois algarismos significativos e obtida através da lei de propagacdo de incerteza), é dado

por:

R,=(9999,98995+5,6-10") Q (5.16)

a partir dos quais se obtém os respectivos intervalos de confianga para £ 106, £1,96c ¢

1+ 2,68 o, apresentados na Tabela 5.10.

O balanco de incerteza obtido para o caso em que se considera como referéncia o

valor de uma resisténcia-padrdo convencional e com o mesmo valor nominal Ry, é igual ao
apresentado, excepto no que se refere a componente u (ARs), sendo a componente

quadrética da incerteza (c; - u(x,))2 dada pela equacdo (5.17):

2

AV +7fx'h'nx
AR X
(CRS '“(ARS))ZZ sl 25)' f ,2;,,1 (5.17)
AVS+ %
e

Na Tabela 5.11 € apresentado o respectivo balanco de incerteza, indicando apenas as

expressoes utilizadas.
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y Q)

+u (Q)

9999,98995

0,00056

Probabilidade associada

Intervalo de incerteza

Limite inferior

Limite superior

68%

Y+u

9999,98939

9999,99051

95%

Y +1,96"u

9999,98885

9999,99105

99%

Y +2,68u

9999,98844

9999,99146

Tabela 5.10 — Intervalos de confianca considerando a incerteza associada ao potenciémetro de

Josephson, determinada pela metodologia GUM.

i avaliaga X ibuica P N° de graus
Grandeza Estimativa N Tipo de d\vldhfl(‘dvu‘ . . C?"uibul(‘du Componente quadritico . 8
x Incerteza-padrdo u(x;) (A ou B) / Distribuigao Coef. de sensib. (ci) incerteza . 2 de liberdade
i Xi ™ . - (2 -
Probabilidade u(xi) (e~ u () v
fiohon >
AV, + LT AL
R, Incertera calbragto + derva | g (R + AR ) @ B/ rectangubr 2 u(R; +AR))[3 (M]_ IR TR S 50
AT i a2 L
s % 2
f.-h-n
AV, +—=—=
R, Esbiidade émicaR, | ¢ (R ;+ AR ) Q B/ rectangular ! 2e u(Ry +ARy)[3 (utk»s +AR) . 50
’ ’ Av+ fshong V3 a
’ 2e¢
Tncerteza devida &
lincaridade, ganho, resolugio N
g A
p e deriva do detector na (4v v o/ ) RS[AV L ) o u(Avy) u(Av,) o s
Vs s N u ) rectangular _ 2 - .
medigio de Vg e ) ( AR \/g 3 AV>+f\ hong )
irreversibilidade do (A e \ *
comutador
I3 \ 2
R\(M w1 RfAV.rf\ 1’1 ”'J
AVs Desvio-padrio exp. da médial u(Avs v A/ normal o v u(AVs u(AVy) 7‘7,“‘\ o -l
(mg o Lahns [AV\ wLodon)
2 2
Tncerieza devida & p B
fohon, fohn
, chen,
rastreabilidade da frequéncia e R\(A‘\+ 2 ) u( fg) wify " ”“R‘(AV‘+ 2 )
f5 . _ u(fs) Hz B/ rectangular - AT Q/Hz S J’; — =2l 50
de microondas, resolugio do 2% ( av, e Lot \] \/g 3 e L“““ s .7,: .n\)
contador 2
Desvio-padrio exp. da média , 2
By R\tAV‘ +fz#] heng R\[AV\ + "'z""“)
- e J v 2 Jlm
f5 M(fs) Hz A/ normal - TR QHz M(fs) ul fy) TR o n-1
2 LAV\ EARLLLEY ‘] 2¢-[av, + L s
2e L 2e
da kitura da frequéncia
Tncerteza devida )
lincaridade, ganho, resolugao Ry
s e deriva do detector na v R— 7 hon, o u(Av,) uav,). Ry o 50
Vi medicio de V. 4 u(AvVy) rectangubr N 3 SR ST
imeversilidade do $ 2e
comutador
Ry R .
AV Desvio-padido exp. damédial 1 ( AV ) v A/ normal AV, + fs '2/1'", v u(AVy) u(av,) o fz Tar| @ nl
€ s
2¢
Tncerteza devida &
hen, -
rastreabilidade da frequéncia ¢ *% o u(f . ) ulf,) hen, R, o
fr u(fr Hz B/ rectangular wvav L Leheny W | — 27 NG Foh 3 50
de microondas, resolugdo do 2 v 5, t av, 4 Lshens
\ € \/? L e )
contador
Desvio-padrio exp. da médi]
- hon, Ry
f (fx) He A/ normal 5 Ishng Y| ome (Fx) u(fy) = o, R 2 nl
f u(fx 2e-|Aav, + s 20 u(fx [ohn
2e 2e-| AV + ‘2 £
N e
da kitura da frequéncia
2
) u(At'R\)
R, Estabilidade térmica R, u (AR, Q B/ rectangular 1 u (At R, )/ J3 5 fo) 50

Incerteza-padriao combinada:

u(y)= /gcfm(xl) o

(u (y)/R,) 10° neve

Tabela 5.11 — Pertinente ao balango de incerteza para a calibracdo de uma resisténcia-padrao de
10 kQ através do método potenciométrico de Josephson e considerando como referéncia R; um
padrdo convencional.
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5.5.3.Balancgo de Incerteza de Medicao Considerando a Metodologia MMC

A aplicacio da metodologia de simulagdo numérica de Monte Carlo foi efectuada de
acordo com o modelo matemdtico apresentado pela expressdo (5.15) e considerando as
respectivas grandezas de entrada, estimativas, FDP e intervalos associados, de acordo com
os elementos necessdrios para a simulacdo, apresentados na Tabela 5.12, e com um

- : ~ N : . 6
nimero de simulacdes (ou sequéncias) igual a 10°.

Grandeza de entrada (X ;) Simbolo Estimativa (x;) FDP Ince:'t eza-. Limites de variacio
padrao u(xi) a b-a
Incerteza associada & quantificagio Ru 1,290640350E404 | B/Normal | 3,917093E-04
do patamar (i =2)
Incerteza devida a linearidade,
ganho, resolugdo e deriva do
detector na gama de medicao de SVy 7,7424E-05 B/ Rectangular | 4,475872E-11 7,742398E-05 4,475872E-11
V u e airreversibilidade do
comutador
Desvio-padrdo exp. da média dVy - A/ Normal 3,070000E-09 - -

Incerteza devida a rastreabilidade
da frequéncia de microondas, fu 7,3850E+10 B/ Rectangular | 2,886764E-10 7,385000E+10 2,886764E-10
resolucdo do contador

Desvio-padrdo exp. da média da

leitura da frequéncia fu - A/ Normal 7,870000E-02 - -

Incerteza devida a linearidade,
ganho, resolugdo e deriva do
detector na gama de medicao de SV, -3,7209E-05 B/ Rectangular | -2,151048E-11 -3,720899E-05 -2,151048E-11
V, e airreversibilidade do
comutador

Desvio-padrdo exp. da média SV, - A / Normal 3,680000E-09 - -

Incerteza devida a rastreabilidade
da frequéncia de microondas, fx 7,3850E+10 B/ Rectangular | 2,886764E-10 7,385000E+10 2,886764E-10
resolucdo do contador

Desvio-padrio exp. da média da

Jeitura da frequéncia Jx - A/ normal 6,290000E-02 - -
Estabilidade térmica Ry OR, 1,4580E-04 B /Rectangular | 4,849742E-04 -9,668711E-05 4,849742E-04
Constante Kx 4,1937E-12 - - - -
Constante Kn 5,4109E-12 - - - -

Tabela 5.12 — Elementos considerados para efectuar a simulagdo numérica de Monte de Carlo,
relativa a calibra¢do de uma resisténcia-padrao de 10 kQ através do método potenciométrico de

Josephson e tendo como referéncia a RHQ.

A Figura 5.8 apresenta o histograma de sequéncia de valores correspondente a
grandeza de entrada Ry, com distribuicdo de probabilidade normal e tendo como valor

médio 12 906,403 5 Q e desvio-padrio experimental 3,917 1 - 10° Q. A
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Figura 5.9 apresenta o histograma relativo a grandeza R, com distribuicdo de
probabilidade rectangular, valor médio 1,4580 - 10°Q e limites de variacao

+4.8497- 107 Q.

A partir da simulacao efectuada foram obtidos os valores apresentados na Tabela 5.13
para a grandeza R,, com distribui¢do de probabilidade normal, tal como se observa na

Figura 5.10.

g Potenciometro de Josephson
45 T T T ) ! ! T T
4lnmmeenneenes drmnmeennnean fomeennneeneee T T PRI beomomeennoeean drmmmeeanneeans —
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s e o e (1111111 M — s s y
T (AU RN O || || |1 [ [{{ (] []] | e ——. boemnenensnnnndsisannnasnas —
i) . . . ' "
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®© ' i i H H
b ] ! | : '
@ V] R ittt Rttt | | ([ | [ [ ([ [[1[1[[1]] e e RN R R SR e =
7] H H H H H
Q : i ' : :
o ! | i ! i
EIL T o R || ({1 ——— T T ]
(| U SU— SRR W || ||| ||| (11]1F1 1] —— S E— .
T T :r --------------- all ||““ “Illl ------ - | |
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1.2906 1.2906 1.2906 1.2906 1.2906

Densidade de probab|||dade da grandeza de entrada Ry, x10°

Figura 5.8 — Densidade de probabilidade da grandeza de entrada R associada a especificagdo do

potenciémetro de Josephson.
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Densidade de probabilidade da grandeza de entrada associada a variagéo de R, com a temperatura

Figura 5.9 — Densidade de probabilidade associada a estabilidade térmica da grandeza de saida R,
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M y (Q) +u (Q)

1,0E+06 9999,98995 3,6E-04
Probabilidade associada U Lrobabilidade Intervalo de incerteza Limite inferior Limite superior
68% 3,6E-04 Y+u 9999,98959 9999,99031
95% 7,1E-04 Y +1,96%u 9999,98924 9999,99066
99% 8,4E-04 Y +2,68"u 9999,98899 9999,99092

Tabela 5.13 — Resultados obtidos a partir da simulagdo numérica de Monte Carlo correspondente ao

Potenciémetro de Josephson.

x 10
4

L Limites de incerteza

36 PJ 1 L de medigdo para um —
= M intervalo de confianga
r N de 95%:

3 Il L MMC —— N

I 1 GUM (k=2) ——

N¢ de observagdes
~n
[ o

T T

|

1 L

-
o
T

I

05— 1

9.999989239E+03 9999.989950373 9.999990662E+03

Figura 5.10 — Densidade de probabilidade associada a grandeza de saida R, considerando o

potenciémetro de Josephson.

5.5.4.Comparagdo de Resultados

Na Tabela 5.14 € efectuada uma comparagdo entre os valores obtidos para a grandeza
de saida R,, bem como para a respectiva incerteza associada e limites determinados para
cada intervalo de medicdo, exemplificados na Figura 5.11. Estes resultados evidenciam
uma excelente concordancia, tendo-se obtido uma diferenca relativa de -1,3 - 10" para o
valor de R, considerando as metodologias GUM e MMC, a qual ndo tem qualquer
significado face a exactiddo da medi¢do experimental, bem como da respectiva incerteza
associada (da ordem de algumas partes em 10*). A obtencdo de um valor de incerteza
superior (= 40 %) quando se utiliza a metodologia GUM, permite validar a sua aplicagdo
relativamente ao método de medida considerado, possibilitando a sua utilizagdo com um

grau de confianca que se considera desejavel face a aplica¢do envolvida.
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MMC GUM
m y (Q) tu (Q) y (Q) tu (Q)
1,0E+06 9999,98995 3,6E-04 9999,98995 5,6E-04
u -u /
Probabilidade associada U probabilidade Limites U probabilidade Limites (Uaum r we)
Ugum (%)

9999,98959 9999,98939

68% 3,6E-04 S 5,6E-04 —_— 36
9999,99031 9999,99051
9999,98924 9999,98885

95% 7,1E-04 R — 1,1E-03 —_— 35
9999,99066 9999,99105
9999,98899 9999,98844

99% 8.4E-04 S 1,5E-03 —_— 44
9999,99092 9999,99146

Tabela 5.14 — Comparagdo entre os limites associados a cada probabilidade, considerando as
metodologias MMC e GUM para a determinacdo do valor médio e incerteza de uma
resisténcia-padrao através do potenciémetro de Josephson, tendo como referéncia o valor

quantificado de uma amostra de Hall.

—&— MMC 95% —8— GUM 95% ~—a&—MMC 99% ~—a— GUM 99% —& = MMC 68% —ill - GUM 68%
4 N
99 % & A
- /
4 R
@ 9
95 %
[ @
\_ /
4 )
- ————1
68 % SR I
- /
9999,98800  9999,98850 9999,98900 9999,98950 9999,99000 9999,99050 9999,99100 9999,99150  9999,99200
Intervalo de incerteza epandida para 95%

Figura 5.11 — Intervalos de incerteza de medi¢@o considerando 68% 95% e 99% de probabilidade,
para o MMC e o GUM.

5.6. Conclusoes

Uma das vantagens associadas aos resultados disponibilizados pelo MMC ¢é a
possibilidade de se aceder quer aos limites do intervalo de incerteza quer a configuragio

da funcao densidade de probabilidade associada a grandeza de saida.
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A andlise comparativa das metodologias associadas ao GUM e ao MMC tem aqui
como objectivo a validacdo da primeira abordagem, a qual € utilizada no capitulo 6,
nomeadamente, no contexto da realizagdo da unidade eléctrica de resisténcia DC.

Considerando os valores obtidos para a avaliagdo de incertezas de medicdo,
relativas aos trés métodos de calibracdo de resisténcias-padrdo considerados, conclui-se
que:

® Os valores de incerteza associados a cada caso foram obtidos tendo por
base os mesmos modelos matematicos, tendo sido efectuada uma
caracterizacdo idéntica para cada uma das grandezas de entrada;

e (s valores associados a grandeza de saida obtidos através das
metodologias GUM e MMC evidenciam uma excelente concordancia,
tendo-se obtido uma diferenga relativa maxima de -1,78 - 10°, a qual ndo
tem qualquer significado face a exactiddo da medicdo experimental, bem
como da respectiva incerteza associada (da ordem de algumas partes em
10%;

e A obtencdo de um valor de incerteza superior quando se utiliza a
metodologia GUM, permite validar a sua aplicacdo relativamente ao
método de medida considerado, possibilitando a sua utilizagdo com um
grau de confianca que se considera desejdvel face as aplicagcdes
envolvidas;

e Esta tendéncia permite validar por excesso os valores dos respectivos
intervalos de confianga obtidos pelo método GUM;

® Os resultados obtidos permitem também evidenciar a adequabilidade da

linguagem de programacdo utilizada (MATLAB).

A simulacdo numérica de Monte Carlo constitui uma ferramenta pratica e vantajosa,
especialmente, para modelos matematicos de elevada complexidade, dado ndo ser
necessdria a determinag@o dos respectivos coeficientes de sensibilidade. Esta abordagem
possibilita ainda a obtencdo de uma descri¢do funcional associada a estimativa da
grandeza de saida, dada pela sua funcdo de densidade de probabilidade, bem como os

respectivos intervalos de probabilidade.
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6. Analise e Discussao de Resultados Experimentais
6.1. Introdugdo

Este capitulo apresenta os resultados experimentais relativos as medigdes
metrologicas efectuadas com os sistemas experimentais e os moddulos aplicacionais

descritos no capitulo 4.

A caracterizacdo e a seleccdo de amostras de Hall foi efectuada considerando os
critérios sugeridos por Delahaye e Jeckelmann [8] e tendo como objectivo a obtencdo de
uma resisténcia quantificada de Hall cujas caracteristicas permitissem a sua utilizacdo
como padrio quantico de referéncia de resisténcia DC e a calibragdo de padrdes
convencionais com incertezas da ordem de algumas partes em 10°. Foram utilizadas
heteroestruturas de GaAs/AlGaAs obtidas no ambito de um projecto EURAMET,
distribuidas pelo LCIE (fabricadas pelo LEP - Laboratoires d’Electronique Philips) e pelo
DFM. Estas heteroestruturas, preparadas por deposi¢cdo gasosa de materiais organo-
metdlicos, possuem contactos de AuGe/Ni e dimensdes aproximadas de
(8 X 8 X 0,64) mm. Algumas destas amostras possuem uma camada protectora de Siz;Ny
com o objectivo de retardar os efeitos de envelhecimento dos respectivos contactos, entre
o circuito e a base da amostra (de alumina), e entre a amostra e o porta-amostras. Os
valores da mobilidade e da densidade de portadores para as amostras provenientes do

2

LCIE sdo, respectivamente, de u =30 m/vs e n,=53" 10" m?, e para as amostras

provenientes do DFM de u =40 m* /v-se ny=5,8 - 10° m™.

Ap6s a realizagcdo prévia de alguns testes e de uma caracterizagdo a este grupo de
amostras, foi seleccionada a amostra que revelava melhores condi¢des de quantificagdo e
estabilidade do patamar i =2. Na sec¢do 6.2. sdo apresentados os estudos relativos a sua
caracterizacdo, tais como a localiza¢do dos patamares em funcio da intensidade de campo
magnético, bem como as suas condi¢des de quantificacdo, estabilidade e dependéncia com

a temperatura e a corrente.

Na seccdo 6.3 sdo apresentados os resultados da calibragdo de resisténcias-padrdo
através da comparagdo potenciométrica com valores de resisténcia de Hall quantificados,
bem como da comparag@o potenciométrica de dois padrdes convencionais. Tendo como
objectivo a validagdo dos resultados obtidos por comparagdo potenciométrica de

Josephson, foi ainda efectuada a medi¢do da razdo de resisténcias recorrendo a dois

Implementacio de um Sistema Experimental para a Materializagdo do Ohm e Calibragao de Resisténcias-Padrao 169



comparadores automdticos de corrente continua e a um multimetro digital de elevada

resolucdo, numa configuracio potenciométrica cldssica.

As incertezas apresentadas foram determinadas com base na metodologia GUM

apresentada no capitulo 5.

6.2. Caracterizacao de Amostras de Hall

Foi efectuada a caracterizagio completa de uma amostra nio protegida', fabricada

pelo LEP e distribuida pelo LCIE, designada por LCIE-NP1.

Foram considerados apenas os valores das resisténcias quantificadas correspondentes
aos patamares i = 2 e i =4 (respectivamente Ry =12 906,403 5 Q e 6 453,202 Q), devido
as suas caracteristicas de melhor quantificacio, exactiddo e estabilidade, sendo também os
mais utilizados em medi¢des metrolégicas. No entanto e tendo como objectivo principal a
utilizacdo como resisténcia quantica de referéncia para a calibracdo de resisténcias-padrdo
convencionais de valor nominal 10 k€ foi dada especial relevancia a caracterizagdo do

patamar i = 2 devido a proximidade de valores 6hmicos.

Na Figura 6.1 sdo esquematicamente apresentados os contactos da amostra utilizados
para a passagem da corrente eléctrica e para a medi¢do das tensdes de Hall, Vy, e

longitudinal, V,,.

I1:1-2 Vy:d-1 V. :3-5

Figura 6.1 — Contactos da amostra de Hall utilizados para a passagem da corrente eléctrica e a

medi¢do das tensdes de Hall, Vy, e longitudinal, V,..

" Algumas amostras de Hall, designadas amostras protegidas, possuem uma camada protectora de
SizN4 com o objectivo de evitar efeitos de envelhecimento dos respectivos contactos.
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6.2.1.Resisténcia de Contactos

Contactos deficientes, caracterizados por uma elevada resisténcia, entre a amostra e o
sistema de medida, causados por defeitos estruturais ou de metalizacdo do préprio

contacto, constituem uma das limitacdes a obtencdo de medidas de elevada exactidao,

cujos efeitos incluem as seguintes caracteristicas:

e deficientes contactos de corrente induzem ruido na corrente de medic¢ao,
apesar da fonte utilizada possuir um valor de impedancia interna

relativamente elevado face a Ry;

e deficientes contactos de potencial podem eles préprios gerar excessivo ruido

de tensdo quando ligados a um nanovoltimetro;

®* mesmo para niveis de ruido de tensdo considerados aceitdveis, contactos de
potencial imperfeitos podem gerar tensdes de zero dependentes da polaridade

da corrente, originando erros sistematicos na medicao da RHQ;

e o efeito combinado de contactos de corrente e de potencial imperfeitos, para
valores de resisténcias de contactos, por exemplo, da ordem de 1 kQ [136],

provoca a quantificacdo imperfeita da RHQ até valores médximos da ordem de

10°®.

O valor da resisténcia de contacto, além de se deteriorar com o tempo, depende do
material da amostra, do material e da espessura do préprio contacto, bem como do valor
de corrente utilizado [137]. Se uma amostra permanecer a temperaturas criogénicas
durante alguns dias ou se o valor de corrente utilizado for tal que o fluxo deixa de ser ndo
dissipativo pode também verificar-se a deterioracdo dos seus contactos. Nestes dois casos
€ possivel restaurar as suas caracteristicas iniciais reciclando a amostra para a temperatura

ambiente.

Foi efectuada a medi¢do da resisténcia de dois pares contactos, de acordo com o
diagrama esquemadtico da Figura 3.14, um de corrente e outro de tensdo tendo-se obtido os
valores apresentados na Tabela 6.1, relativamente aos quais se pode considerar esta
amostra apropriada para a utilizacdo como padrdo de resisténcia quantica (resisténcia de

contactos inferiores a 100 Q para i = 2, tal como referido em 3.2.3.5).
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Amostra LCIE - NP1

Re 1 (Q)

Re V (Q)

345

3,53

Tabela 6.1 — Valores de resisténcia de um contacto de corrente (Rc I) e de potencial (Rc V).

6.2.2. Condicdes de Quantificacio

A grandeza a medir Ry/i € considerada como sendo a resistividade de Hall p,, no

patamar de um 2DEG num estado ndo dissipativo, ou seja, quando p,, = 0.

Na Figura 6.2 encontra-se representado o comportamento de R,, € Ry em fun¢do da
intensidade do campo magnético, considerando / =32 puA e T = 1,40 K. De acordo com as

condi¢des experimentais, os patamares i =4 e i =2 foram localizados, respectivamente,

para os valores médios de campo magnético de 5,1 T e 10,54 T.

14E+04
1,2E+04
1,0E+04

8,0E+03

Ry (ohm)

6,0E+03
4,0E+03
2,0E+03

0,0E+00

Amostra LCIE-NP1

—RH (ohm) — Rxx(ohm) /A - i=2
]|
)
Pra W A U A W
VAV YA Y/

Campo Magnético (T)

3,5E+03
3,0E+03
2,5E+03
2,0E+03
1,5E+03
1,0E+03
5,0E+02

0,0E+00

Figura 6.2 — Amostra LCIE-NP1: caracteristica de Ry e R,, em funcdo do campo magnético,

considerando 7= 1,40 Ke I =32 pA.
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6.2.2.1. Exactidao e Estabilidade dos Patamares 2 ¢ 4

Na Figura 6.3 encontra-se representado o patamar i =2, obtido com / = 32 uA e
T = 1,37 K. Considerando o intervalo de campo magnético 10,0 T < B < 11,1 T, foi obtido

um valor médio de Ry igual a 12 906,403 46 Q e um desvio-padrdo experimental da média

de 8,810,

O desvio relativamente ao valor quantificado para o patamar i = 2 (12 906,403 50 Q)
€ igual a -2,7 nQ/Q, o que reflecte a exactiddo da quantificacdo associada ao patamar e em

particular do sistema de medida utilizado.

A Figura 6.4 representa a estabilidade do patamar i =2, sendo T=1,62 K e /=32 pA
e considerando um intervalo de tempo de 10 minutos, valor tipico necessdrio para a

medi¢do de uma resisténcia-padrao.

Amostra LCIE-NP1:R, (B)eR.. (B)- i=2
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1.29062E+04 - - - . ! - - . - - - . —l - - . -5.0B-02
95 96 97 98 99 100 100 102 103 104 105 106 107 108 109 110 111 112 113 114 115

Campo Magnético (T)

Figura 6.3 — Amostra LCIE-NP1: R, e R,, em funcio do campo magnético, considerando

T=137Kel=32pA.

Embora o valor médio de Ry, igual a 12 906,464 Q, apresente um desvio relativo de

N

4,7-10°, revelando uma quantificagio mais imperfeita devido a elevada temperatura

(1,62 K) a que este ensaio foi efectuado, a estabilidade obtida para Ry, foi de 6,07-10™.
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Amostra LCIE-NP1: Estabilidade de R, parai =2,/ =32 mA et =1,6K

1,290660E+04

1,290655E404 1 — = — = = ==~ = - - — - —mmm
1,290650E404 1~~~ — -~~~ - P R T SR

1,290645E+04 - we’ % oo
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1,290640E+04

1,290635E+04

1,290630E+04

16:06:14 16:09:36 16:12:57 16:16:18
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Figura 6.4 — Amostra LCIE-NP1: estabilidade de Ry no patamar i = 2, considerando 7= 1,62 K e
I=32pA.

A Figura 6.5 representa o patamar i=4, obtido com /=32 pA e T=1,55K.
Considerando o intervalo de campo magnético magnético 5,12 T < B < 5,31 T, foi obtido
um valor médio de Ry igual a 6 453,241 8 Q e um desvio-padrao experimental da média

de 5,2:10°%,

O desvio relativamente ao valor quantificado para o patamar =4

(Rx/4 = 6 453,201 75 Q) éigual a 6,2 uQ/Q.

O facto de o patamar i =4 apresentar uma quantificacdo mais deficiente do que a
observada para i = 2, poderd também ser explicado dado que durante este teste ndo foi
possivel manter a temperatura a um nivel inferior a 1,4 K, essencial para a obtengdo de
valores de quantificacdo e de exactidio da ordem de 10®. A existéncia de uma pequena
bossa no inicio do patamar € atribuida a auséncia de homogeneidade e impurezas da

amostra.
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Amostra LCIE-NP1: R, (B) e R, (B) (i =4)
6468
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Campo Magnético (T)

Figura 6.5 — Amostra LCIE-NP1: Ry e R, em funcdo do campo magnético, no patamar i = 4

considerando 7= 1,55 K e I =32 pA.

6.2.2.2. Avaliacdo da Resistividade Longitudinal Residual

O valor de Ry correspondente ao centro do patamar é determinado para o valor de
campo magnético correspondente a condi¢do de auséncia de dissipagdo, ou seja, para o
valor minimo de R,, dentro do limite de resolu¢do do nanovoltimetro usado. Esta condi¢io
¢ avaliada medindo a tensdo longitudinal V,,, entre quaisquer dois contactos colocados no
mesmo lado da amostra, variando a intensidade de campo magnético no intervalo
correspondente ao patamar e utilizando o mesmo valor de corrente do que para as

medi¢des da RQH.

min

O valor minimo da resistividade longitudinal p,"", correspondente a V"™ é dado

por:
) V min w
= — (6.1)
P 1 /
sendo: w — largura da amostra;

[ — distancia entre os contactos de V,,.

A equacio (6.1) permite calcular um valor aproximado de p." devido a possiveis

heterogeneidades da amostra e dado que w e / ndo sdo definidos com elevada exactidao.
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Sdo consideradas amostras de boa qualidade as correspondentes a valores de

P =03mQ (i=2)e p"" = 10 mQ (i = 4).

De acordo com a Figura 6.3 e considerando o intervalo de campo magnético

10,0 T <B < 11,07 T, o valor médio da tensio longitudinal é igual a 5,05-10® V. Para a

1
amostra utilizada % = Z e sendo / = 32 pA, da equacio (6.1), obtém-se:

W 5,05-10° 1
=200 2 039 mQ 6.2
Pe " 3000° 4 (€2

valor que permite considerar a amostra apropriada para a realizacdo de medicdes de

elevada exactiddo.

6.2.2.3. Dependéncia da Temperatura

Um dos testes para a caracterizagdo de uma amostra consiste na variagdo da
temperatura mantendo constantes a corrente e o campo magnético. Idealmente, o valor de
Ry num patamar deve manter-se inalterado, dentro do limite de resolu¢do de equipamento
de medicao, ao longo de um intervalo de temperatura com inicio no valor minimo obtido

com o sistema criogénico usado.

No entanto, o aumento da temperatura provoca o aumento do valor de R, e o
afastamento das condi¢des de quantificagdo, traduzido numa variagdo de Ry relativamente
ao respectivo valor quantificado. Num intervalo limitado de temperatura, o

comportamento de Ry (T) é descrito através da seguinte expressao:
ARy (T)=Ry(T)-Ry(0)=sp, (T) (6.3)

sendo: s — constante que depende das caracteristicas da amostra, assumindo

habitualmente valores entre -0,1 e -1;
Ry (0) — valor de Ry/i;

Ry (T) — valor da resisténcia de Hall a temperatura 7.
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A Tabela 6.2 inclui parcialmente (por questdo de simplificacdo) os valores de Ry em

funcdo da temperatura (Figura 6.6), de p,, (T') € de ARy (T), para B=10,6 T e [ = 32 pA.

Na Figura 6.7 sdo graficamente representados os valores ARy (f) em fungdo de p,, (T).

Amostra LCIE-NP1
1290645
12906,40 - -
[ ]
1200635~ MRS W ¢
—_ [
g 12906,30 ‘s ] o .
() @
& 1290625 3. 9w ..
o %0 e°%e
1290620 + - - ------———————————————————~—~ -~ -¢__ e %
[ )
12906,15 o
L]
12906,10
1 2 3 4 5

Temperatura (K)

Figura 6.6 — Amostra LCIE-NP1: Ry em funcdo da temperatura, no patamar i = 2 e considerando

B=10,6Tel=32pA.

Tal como se observa na Tabela 6.2, o valor de Ry mantém-se constante (desvio-
padrdo experimental da média de +2,4-10®), dentro do limite da resolu¢io experimental
existente, para o intervalo de temperatura entre 1,32 K e 1,55 K. A medida que a

temperatura aumenta observa-se também uma maior variacdo de Ry.
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Temp. (K) Ry (1) (Q) Pxx =R . {(w/l) (Q) ARy=R,; t)-Rg/i (Q)
4,08 12906,230 3,13E-03 -0,173
3,82 12906,140 3,76E-03 -0,263
3,76 12906,167 3,72E-03 -0,236
3,65 12906,238 2,89E-03 -0,165
3,55 12906,192 5,12E-03 -0,212
3,44 12906,248 2,69E-03 -0,155
3,35 12906,252 2,51E-03 -0,151
3,24 12906,251 4,02E-03 -0,153
3,14 12906,246 3,54E-03 -0,157
3,06 12906,257 1,26E-03 -0,146
2,87 12906,299 3,85E-03 -0,105
2,72 12906,282 3,92E-03 -0,122
2,62 12906,259 2,90E-03 -0,145
2,57 12906,236 6,42E-03 -0,167
2,50 12906,281 2,79E-03 -0,122
2,41 12906,271 2,70E-03 -0,133
2,31 12906,288 2,07E-03 -0,115
2,23 12906,288 3,52E-03 -0,115
2,19 12906,282 2,96E-03 -0,122
2,10 12906,297 4,38E-03 -0,107
2,03 12906,305 5,62E-03 -0,098
1,94 12906,309 5,08E-03 -0,095
1,88 12906,295 4,65E-03 -0,108
1,82 12906,295 1,82E-03 -0,108
1,78 12906,324 1,01E-03 -0,080
1,75 12906,312 4,58E-03 -0,091
1,73 12906,320 4,33E-03 -0,083
1,72 12906,323 3,49E-03 -0,081
1,71 12906,326 4,19E-03 -0,078
1,70 12906,338 3,32E-03 -0,066
1,68 12906,325 3,36E-03 -0,079
1,65 12906,350 5,84E-03 -0,053
1,62 12906,348 2,93E-03 -0,056
1,61 12906,326 3,47E-03 -0,077
1,58 12906,335 4,03E-03 -0,068
1,55 12906,353 6,70E-03 -0,051
1,53 12906,356 4,31E-03 -0,047
1,50 12906,353 2,51E-03 -0,050
1,48 12906,356 3,14E-03 -0,048
1,47 12906,356 4,00E-03 -0,048
1,46 12906,354 2,19E-03 -0,049
1,38 12906,359 9,43E-04 -0,045
1,36 12906,357 5,11E-04 -0,047
1,32 12906,357 1,28E-04 -0,046

Tabela 6.2 — Valores de Ry, p,, € de ARy correspondentes ao patamar i = 2.
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Amostra LCIE-NP1
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Figura 6.7 — Amostra LCIE-NP1: ARy em fung¢do de p,, (R, - w/1) no patamar i = 2.

O valor de s obtido, dado pelo declive da recta da Figura 6.7, igual a -0,778,

encontra-se dentro do intervalo teoricamente previsto.

O erro relativo associado a determinacdo da resisténcia quantica de Hall para o

patamar i = 2 e considerado o valor minimo da resistividade é dado por:
AR, =5 pfgf” =0,778-0,39-10° =3,03-10* Q

. AR, ~3,03-10* Q _ 8
ou seja, AH = 12906,404 @ = 2310

valor este que reflecte a exactiddo associada ao sistema experimental implementado.

6.2.2.4. Dependéncia da Corrente

A variabilidade dos valores de Ry com alteracdes significativas no valor de corrente

que percorre a amostra pode revelar uma quantificacdo imperfeita, sendo também um
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meio de deteccdo de correntes de fuga. A relacdo de dependéncia entre Ry e R,

considerando os mesmos valores de corrente, deve ser linear.

O teste efectuado a amostra LCIE-NP1 considerou um intervalo de corrente nominal
entre 10 e 160 nA, mantendo fixa a temperatura, com valor médio de 1,61 K, excepto para
o valor de corrente igual a 10 pA (T'=1,71 K), e um valor do campo magnético

correspondente ao centro do patamar i = 2.

A Tabela 6.3 apresenta os valores de R,, e de Ry obtidos com diferentes valores de
corrente nominal, a Figura 6.8 representa graficamente a dependéncia de Ry em funcdo de

I e a Figura 6.9 a relacdo entre Ry e R,,, considerando os mesmos valores de corrente.

Considerando a temperatura média a que o ensaio foi efectuado, a exactidao esperada
para os valores medidos de V., e de Vy (tipicamente da ordem de 10'7) e ndo considerando
os valores obtidos a 10 pA, relativamente aos quais nao foi possivel manter constante a

temperatura durante o ensaio, conclui-se que:

® nao foi observada nenhuma relacdo de dependéncia de Ry com a corrente até

40 pA;

e embora o valor absoluto de Ry ainda ndo apresentasse uma quantificacdo
ideal devido ao elevado valor de temperatura, ¢ desprezando os valores
correspondentes a 160 uA, foi observada uma dependéncia linear de Ry em

fungdo de R,..

T(UA) | Temp. ) | R. (@) Ry (Q)
10 1,71 7,84E-02 12 898,453
25 1,61 7,31E-03 12 906,403
30 1,62 4,06E-02 12 906,404
40 1,61 -4 47E-04 12 906,412
50 1,61 2,20E-02 12 906,517
60 1,60 1,83E-02 12 906,585
64 1,60 -8,81E-04 12 906,647
82 1,60 4,28E-03 12 906,743

160 1,58 4,66E-03 12 906,983

Tabela 6.3 — Valores de Ry e de R,,, considerando os mesmos valores de corrente,
correspondentes ao patamar i = 2.
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Amostra LCIE-NP1: dependéncia de Ry com a corrente
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Figura 6.8 — Amostra LCIE-NP1: dependéncia de Ry com a corrente, mantendo fixos a temperatura

€ 0 campo magnético.

Amostra LCIE-NP1: dependéncia de Ry com R,,,I constante
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Figura 6.9 — Amostra LCIE-NP1: dependéncia de Ry com R, para cada valor de corrente,

mantendo fixos a temperatura e o campo magnético.

6.3. Calibracdo de Resisténcias-Padrao

Utilizando o sistema experimental do potencidmetro de Josephson implementado,
descrito em 4.3.2 e esquematicamente apresentado na Figura 4.12, fazendo uso dos efeitos

quanticos Josephson e Hall, foi efectuada, numa primeira fase (Figura 4.12 — a), a medi¢do
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de uma razdo de resisténcias-padrao convencionais e numa segunda fase (Figura 4.12 — b)
a medi¢do da razdo entre o valor quantificado de uma amostra de Hall e o valor de uma

resisténcia-padrdo convencional.

A primeira fase de medicdes teve como principal objectivo testar o desempenho do
sistema potenciométrico de Josephson, nomeadamente, no que se refere a estabilidade dos
degraus de Josephson e a estabilidade das diferencas de potencial aos terminais das

resisténcias a comparar, possibilitando a realiza¢do do conjunto de medi¢des pré-definido.

A determinagdo dos desvios relativos apresentados foi efectuada considerando o
histérico do padriao em estudo e ajustando o respectivo valor para esse instante, de acordo
com a sua funcdo de deriva e as condigdes de medi¢do associadas aos respectivos

pardmetros de influéncia (temperatura e corrente de medi¢do).

A determinag¢do das incertezas-padrdao combinadas, bem como a avaliagdo das
respectivas componentes foi efectuada de acordo com a metodologia GUM, apresentada e

validada no capitulo5, aplicada aos respectivos modelos matematicos.

6.3.1.Comparagdo Potenciométrica de Padroes Convencionais

Foi efectuada a comparacdo potenciométrica de padrdes convencionais de valor
nominal 100 Q, 1 kQ e 10 kQ, em contentor termostabilizado préprio (100 Qe 10 kQ) e

em banho de ar termorregulado (1 k), de acordo com as razdes 1:1 e 1:10.

Inicialmente foi efectuada a comparagdo potenciométrica de dois padrdes de valor
nominal 10 kQ em contentor termostabilizado proprio, R./R;=
10 kQ_J211/ 10 kQ_J207, considerando como referéncia o valor do padrao 10 kQ_J207.
Foram efectuadas medi¢des com diversos valores nominais de corrente, apresentadas na
Tabela 6.4 e graficamente representadas na Figura 6.10, e determinados os respectivos

desvios relativos:

ARX = (Rxmed - theor) / theor (64)

sendo R,,.; o valor determinado a partir da razdo potenciométrica de Josephson, pela

aplicagdo referida em 4.4.2, e R, 0 valor estimado, para a respectiva data e considerando
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as condicdes de medi¢do, de acordo com a equagdo de ajuste polinomial, através da

aplicacdo apresentada em 4.4.3.

Medicao da Resisténcia-padrao 10 kQ_J211

0,5

0.4 oo S10uA  X15pA  A20pA  ©25uA 30 pA S0pA  ®85pA
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0,2 A S o

°

_ 0,1
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% ’ ¢ ¢
& 2 * A
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0,5 -

0 5 10 15 20 25

N°de Pontos

Figura 6.10 — Desvio relativo da resisténcia-padrdao 10 kQ_J211, com diferentes valores de corrente

de medicdo e tendo como referéncia o valor do padrdo de 10 kQ_J207.

De acordo com a Tabela 6.4, e tal como seria espectdvel tendo em conta os valores
nominais das resisténcias-padrdo comparadas, os menores valores do desvio relativo, bem
como o menor desvio-padrao experimental da média (0,014 pu€/Q2), foram obtidos para o
maior valor nominal de corrente de medicdo usado neste teste, igual a 85 UA,
correspondente a uma poténcia eléctrica de 0,07 mW. A concordincia média obtida entre
os valores medidos e o respectivo valor do padrdo determinado para cada instante foi de

0,002 pQ/Q.

O maior valor de desvio-padrio experimental da média, igual a 0,069 n€/Q, foi obtido
para o conjunto de medidas correspondente ao valor minimo de corrente de medigdo

(10 pA).

A avaliacdo das respectivas incertezas-padrao foi efectuada considerando as grandezas
de entrada do modelo matemaético correspondente a equagdo (5.14) e tendo em conta a sua
distribuicdo de densidade de probabilidade, coeficientes de sensibilidade e nimero de

graus de liberdade, tal como foi exemplificado em 5.2.3.

A Tabela 6.5 apresenta o balan¢o de melhor incerteza-padrao para o valor de corrente

nominal de 85 pA.
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R, _Josephson (1) = Ry sy AR, = Desv. pad. Incerteza-
Resisténcias-Padrio Data R, (Q) R (Q) A (°C) R,.*(Q) 1(A) V./V, (V VR R, 23c (Q) (pS‘i;S‘Z) (R med =R eor) /R _seor exp. med Padrao
T (LQ/IQ) ) (LQ/Q)
2010-03-04 9998.49 9991.82 0.667 9999.989 1.00E-05_| 1,000 001 258 10000.001 850 10000.001 850 0,18 -0.18
9998.51 9988.53 -0.998 10000.004
2010-03-04 9998.49 9991,97 0,652 9999,989 1,00E-05_| 1,000 001 521 10000,004 494 10000,004 489 045 0,08
9988.68 0,983 10000004
2010-03-04 999219 0,631 9999.989 1,00E-05 | 1,000 001 184 10000,001 144 10000001 132 011 -0.26
9988.91 0.960 10000.004
2010-03-04 999243 0.606 9999.989 1.00E-05_| 1.000 001 358 10000.002 906 10000.002 888 0,29 -0.08
9989.16 0935 10000.004 0,069 0.138
2010-03-05 999710 0,140 9999.990 1,00E-05_| 1,000 001 614 10000,005 836 10000,005 768 0,58 021 3 o
999499 0,352 10000004
2010-03-05 9997.06 ) 9999.990 1,00E-05 | 1,000 001 589 10000,005 584 10000.005 516 055 0.18
9994.96 0.355 10000.004
2010-03-05 9997.02 0.147 9999.990 1.00E-05_| 1,000 001 131 10000.001 002 10000.000 933 0,09 -0.28
999529 0,361 10000004
2010-03-05 9996,96 0,153 9999.990 1,00E-05 | 1,000 001 227 10000,001 958 10000,001 888 0,19 -0.18
9995.20 0370 10000004
2010-02-26 9997.74 0.074 9999.990 1.50E-05_| 1.000 001 254 10000.002 235 -0.15
9996.64 0.186 10000.004
2010-02-26 9997.82 0.067 9999.990 1.50E-05_| 1,000 001 375 10000.003 495 10000.003 451 0,35 -0.02
9996,72 0,178 10000,004
2010-02-26 9997.87 0,062 9999.990 1,50E-05 | 1,000 001 267 10000,002 418 10000002 375 024 -0.13
9998.50 9996.77 0,173 10000004 0,031 0,126
2010-03-04 9998.49 9991.55 0.694 9999.989 1.50E-05_| 1,000 001 405 10000.003 294 10000.003 303 033 -0.04
9998.51 9988.22 -1.028 10000.004
2010-03-04 9998.49 9991,69 0,680 9999,989 1,50E-05_| 1,000 001 344 10000,002 697 10000,002 702 027 -0.10
9998.51 9988,37 -1014 10000,004
2010-03-05 9998.49 9996.88 0,161 9999.990 1,50E-05 | 1,000 001 460 10000004 282 10000,004 212 042 0.05
9998.51 9994.73 0378 10000.004
2010-03-01 9998.48 9994.26 0422 9999.989 2.00E-05 | 1.000 001 639 10000.005 876 10000.005 802 0,58 021
9998.50 9993.99 0451 10000.004
2010-03-01 9998.50 9994,07 0442 9999,989 2,00E-05 | 1,000 001 432 10000,003 790 10000,003 715 0,37 0,00
9998.51 9993.77 0475 10000004
2010-03-01 9998.49 999403 -0.446 9999.989 2,00E-05 | 1,000 001 365 10000,003 117 10000003 042 030 -0.07
9998.51 9993.72 -0.480 10000.004
2010-03-01 9998 .49 9994.00 0449 9999.989 1,000 001 421 10000.003 675 10000.003 600 0,36 001
9998.51 9993.68 0,483 10000004
2010-03-04 9998.49 9988,22 -1,026 9999,989 2,00E-05 | 1,000 001 472 10000,003 616 10000,003 771 0.38 0.01 0,034 0,179
9998.51 998474 -1.377 10000.,004
2010-03-04 9998.49 9991.10 £0.739 9999.989 2.00E-05 | 1.000 001 388 10000.003 081 10000.003 105 031 -0.06
9998.50 9987.75 -1.075 10000.004
2010-03-04 9998.48 9991.20 9999.989 2.00E-05 | 1.000 001 328 10000.002 491 10000.002 511 025 0,12
9998.50 9987.88 10000,004
2010-03-04 9998.48 9991,33 0,715 9999.989 1,000 001 388 10000003 104 10000,003 119 031 -0.06
9998.50 9988.00 -1.049 10000004
2010-03-04 9998.48 9991.43 0.705 9999.989 1,000 001 300 10000.002 233 10000.002 246 0,22 0.15
9998.50 9988.10 -1.040 10000.004
2010-02-26 9998.50 9996.55 0.195 9999.990 1,000 001 497 10000.004 630 10000.004 565 046 0,09
9998.51 9995,36 0315 10000004
2010-02-26 9998.50 9996.63 0,187 9999.990 2,50E-05 | 1,000 001 236 10000002 025 10000,001 961 0.20 -0.17
9998.51 9995.45 0.306 10000.004
2010-02-26 9998.50 9996.72 0.178 9999.990 2.50E-05 | 1.000 001 355 10000.003 221 10000.003 159 0,32 -0.05
9998.51 9995.54 0.297 10000.004
2010-02-26 9998.50 9996,80 0,169 9999.990 2,50E-05 | 1,000 001 239 10000,002 067 10000,002 006 0,20 017
9998.52 9995.63 -0.290 10000004
2010-02-26 9998.49 9997.67 0,082 9999.990 2,50E-05 | 1,000 001 294 10000002 675 10000002 628 0,26 -0.11 0,044 0,109
Rs J207 /Rx J211 9998.50 9996.53 0.197 10000.004 3 >
2010-03-08 9988.46 9988.10 20.036 9999.990 2.50E-05_| 1,000 001 520 10000.004 963 10000.005 055 051 0,14
9998.48 9986.02 -1.246 10000.004
2010-03-08 9988.48 9988.45 20,002 9999.990 2,50E-05 | 1,000 001 551 10000,005 294 10000,005 371 0.54 0.17
9998.49 9986,38 -1.211 10000004
2010-03-08 9988.48 9988.84 0.035 9999.990 2.50E-05 | 1.000 001 495 10000.004 756 10000.004 817 048 0.11
9998.49 9986.77 -1.173 10000.004
2010-03-08 9988.48 9989.08 0.060 9999.990 2.50E-05_| 1,000 001 390 10000.003 721 10000.003 771 0,38 0,01
9998.49 998702 21,147 10000004
2010-02-26 9998.49 9998.44 0,005 9999.990 3,00E-05 | 1,000 001 364 10000003 423 10000.003 395 034 -0.03
9998.51 9997.44 0,107 10000004
2010-02-26 9998.49 9998.53 0.004 9999.990 3.00E-05 | 1.000 001 313 10000.002 919 10000.002 892 0,29 -0.08
9998.51 9997.53 -0.098 10000.004 0,016 0,095
2010-02-26 9998 .49 9998.59 0.010 9999.990 3.00E-05_| 1,000 001 286 10000.002 653 10000.002 628 0,26 011
9998.50 9997.60 0,090 10000004
2010-02-26 9998.49 9998.66 0,017 9999.990 3,00E-05 | 1,000 001 326 10000003 057 10000003 034 030 -0.07
2010-02-26 9998.49 9996.75 0.174 9999.990 5.00E-05 | 1.000 001 412 10000.003 799 10000.003 741 0.37 0.00
9998.49 9995.88 0.261 10000.004
2010-02-26 9998 .48 9996.64 0.185 9999.990 5.00E-05_| 1,000 001 504 10000.004 707 10000.004 636 046 0,09
9998.50 9994,66 0,385 10000,004
2010-02-26 9998.49 999654 0,195 9999.990 S,00E-05 | 1,000 001 398 10000,003 640 10000003 575 036 -0.01 0,029 0,151
9998.51 9995.41 0310 10000004
2010-02-26 9998.49 9996.50 0.199 9999.990 5.00E-05 | 1.000 001 472 10000.004 377 10000.004 312 043 0.06
9998.51 9995.35 0317 10000.004
2010-02-26 9998.50 9996.47 9999.990 5.00E-05_| 1,000 001 556 10000.005 214 10000005 149 051 0,14
9998.51 999530 0,321 10000,004
2010-02-26 9998.50 9997.96 0,053 9999.990 8,50E-05 | 1,000 001 398 10000003 734 10000003 693 0.37 0.00
9998.51 9996.88 0.164 10000.004
2010-02-26 9998.49 9998.05 0.044 9999.990 8.50E-05 | 1,000 001 443 10000.004 189 10000.004 151 042 0,05
9998.52 9996.98 0.153 10000.004
2010-02-26 9998.49 9998,05 0,044 9999.990 8,50E-05 | 1,000 001 457 10000,004 329 10000,004 291 043 0,06
9998.52 999698 0,153 10000.,004
2010-02-26 9998.49 9998.27 0,022 9999.990 8,50E-05 | 1,000 001 429 10000.004 063 10000.004 030 040 0.03
9998.51 9997.23 0.128 10000.004
2010-03-01 9998.47 9994.64 -0.383 9999.990 8.50E-05 [ 1,000 001 447 10000.003 988 10000.003 917 0,39 0,02
9998.50 999451 0399 10000.004
2010-03-01 9998.48 999449 0,399 9999990 8,50E-05 | 1,000 001 362 10000,003 126 10000,003 052 0.31 -0.06
9998.50 9994.29 0421 10000.,004
2010-03-01 9998 .48 9994.39 0409 9999.989 8.50E-05 | 1,000 001 329 10000.002 788 10000.002 714 0.27 -0.10
9998.49 9994.15 0434 10000.004
2010-03-01 9998.48 9993.99 0449 9999.989 8.50E-05 [ 1,000 001 438 10000003 844 10000.003 769 0,38 0,01 0,014 0,095
9998.50 9993.66 0,485 10000,004
2010-03-03 9998.49 999171 0,678 9999.989 8,50E-05 [ 1,000 001 412 10000003 379 10000.,003 321 033 -0.04
9998.49 9991,12 0,737 10000.004
2010-03-03 9998.49 999232 0.617 9999.989 8.50E-05 | 1,000 001 353 10000.002 846 10000.002 785 0.28 -0.09
9998.51 9991.38 0.713 10000.004
2010-03-04 9998 .48 9987.32 -1.116 9999.989 8.50E-05 | 1,000 001518 10000.003 972 10000.004 166 042 0,05
9998.49 9984,02 -1.448 10000,004
2010-03-04 9998.48 998728 -1,120 9999.989 8,50E-05 | 1,000 001 537 10000,004 157 10000004 354 044 0.07
9998.50 9983.99 -1451 10000.004
2010-03-04 9998.48 9987.26 -1.121 9999.989 8.50E-05 | 1,000 001 469 10000.003 476 10000.003 674 0,37 0,00
9998.50 9983.95 -1.455 10000.004
2010-03-04 9998.49 9987,92 -1,057 9999,989 8,50E-05 | 1,000 001 489 10000,003 751 10000,003 920 0,39 0,02
9998.50 998447 -1.403 10000,004
2010-03-04 9998.49 9988.05 -1.044 9999.989 8,50E-05 | 1,000 001 493 10000.003 806 10000.003 969 040 0.03
9998.50 9984.,59 -1.391 10000,004

Tabela 6.4 — Medicao potenciométrica da razdo R,/ R;=10kQ_J211 /10 kQ_J207.
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O componente de maior peso (c; - u (xi))2 =7,701 - 107 Qz) esta associado a incerteza
do padrao de referéncia R, que tem como parcelas a incerteza da calibracdo devida a

rastreabilidade, degradada temporalmente, e a componente associada a deriva.

Embora os coeficientes de temperatura, ¢, associados as resisténcias em contentor
termoestabilizado préprio sejam tipicamente da ordem de algumas partes em 10® a
incerteza associada a estabilidade térmica dos padrdes a comparar tem também um peso
significativo relativamente ao balango total. Por exemplo, para a resisténcia de referéncia
R,, em que a;=6" 10'8, uma variacdo de temperatura de 1°C, d4 origem a um

componente da mesma ordem de grandeza do anterior (c; - u (xi))2 =120-107 Q%

Crandens Estimativ Tipo de avaliagao Contribuigao]  Componente N° de graus de
"’; e i ";‘" va Incerteza-padrio u(x,) (AouB)/ Coef. de sensib. [ci] incerteza quadrtico liberdade
i i Distribuigio Ju )] Lei *u (xi)]? Vi
2
R, Incerteza calibragio + deriva 1.52E-03 Q B/rectangular | (XD PX*2e AA\;’?)/ (shms+2ef ) 0400 878E-04 | 7701E07 @2 50
2
R, Estabilidade térmica R, 437E-04 Q B/rectangular | (XN F2CAVOI(shnst2e ] g0p 00 252504 | 6356E08 0 50

AVs)

Incerteza devida & lincaridade,
ganho, resolugio e deriva do detector]
AVs 3.83E-10 v B/ rectangular 2eRs / (fs hns + 2eAVs) 1,31E+04 v 221E-10 | 8379E-12 @ 50

na gama de mediciio de Vy e

do comutador

AVx Desvio-padrio exp. da média 5,90E-09 v A/ normal 2eRs / (fs hns + 2eAVs) 1.31E+04 Qv 5,90E-09 5,965E-09 o? 3

Incerteza devida a rastreabilidade da

5 frequéncia de microondas, resolugao|  5,00E-10 Hz B/ rectangular hnxRs/ (fs hns + 2eAVs) 1.35E-07 QHz 289E-10 | 1526E33  @? 50
do contador
Desvio-padrao exp. da média da R
I3 1L12E-01 Hz A/normal hnxRs/ (fs hns + 2eAVs) 135E-07 QHz LI2EOL | 2298E16 @ 3

leitura da frequéncia

Incerteza devida a linearidade,

ganho, resolugio e deriva do detector] 2eRs (e hmx + 2 ¢ AVx)/ (fs hns

AV 191E-10 v B/ rectangular " 131E+04 % LIE-10 | 200E12  0f 50
na gama de medigio de V, e 2 +2eAVs)"2
do comutador
. o . 2eRs (fx hnx +2 ¢ DVX) / (fs h | . ] ]
AV Desvio-padrio exp. da média 6.47E-09 v A/ normal eRs (fx :XZZDVS\)AZX) (shnsl ) S Evos av 64709 | 7073800 @2 3
Tncerteza devida & rastreabilidade da
fr frequéncia de microondas, resolugio|  5,00E-10 Hz B/rectangular | NSRS (RRIX42eAVN/Esh) sy g Q/Hz 289E-10 | 1526E33  o? 50
¢ ns +2¢ AVS)2
do contador
Desvio-padrao exp. da média da
fr 101E-01 Hz A/ normal hnsRs (xhnx+2e AVO/(Ash] ) oop Q/Hz LOIE-O1 | 1869E-16 @7 3
) . ns +2cAVs)2
leitura da frequéncia
R, Estabilidade térmica R, 437604 Q B/ rectangular Bl 250804 | 6356E-08 Q7 50
Incerteza-padrio combinada, Uc (y)=  9,54E-04 Q Vet = 695401

0,095  p/o

Tabela 6.5 — Balango de melhor incerteza para a medig@o potenciométrica da resisténcia-padrio de
valor nominal 10 kQ_J211, considerando a corrente de medi¢éo de 85 HA.

A Tabela 6.6 apresenta o conjunto de valores relativo 2 medicdo potenciométrica da
razdo R,/ R; = 1 kQ_327231/10 kQ_J207, graficamente representados na Figura 6.11,
bem como as incertezas-padrdo associadas, cujo respectivo balango é apresentado na

Tabela 6.7.
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Incerteza-

Resisténcias-Padrdo Data R, (@ | Rr@ | arcoy | rRA*@ 1A VIV, R ‘*; ': ‘/“C”‘):””? \") = Ry avc (@) "; :m; (R med ~ R teor)/ R s seon lzi;“g:j Padrio
1) Q)
2010-03-01 9998,49 9994,36 0,413 9999,9895 0,100 046 206 1000,461 012 1000,470 694 470,69 -0,074
2010-03-01 9998,50 9994.47 0,402 9999,9895 0,100 046 226 1000,461 210 1000,470 717 470,72 -0.051
2010-03-01 9998,49 9994,84 0,365 9999,9895 0,100 046 243 1000,461 379 1000,470 514 470,51 -0,255
2010-03-01 9998,49 9994,92 0,357 9999,9895 0,100 046 270 1000461 653 1000,470 620 470,62 -0,149
2010-03-03 9998,48 9985,15 -1,333 99999885 0,100 045 643 1000,455 278 1000,470 623 470,62 -0,148
Rx 1k_327231/ Rs 10k_J207| 2010-03-03 9998.49 9990.25 0824 9999.9891 8,50E-05 0,100 046 183 1000460 741 1000.470 705 470,71 -0.065 0,022 0,158
2010-03-03 9998,49 9990,52 0,797 9999,9891 0,100 046 172 1000,460 631 1000,470 595 470,60 0,176
2010-03-03 9998,49 9990,78 0,771 9999,9892 0,100 046 183 1000,460 747 1000,470 692 470,69 -0,079
2010-03-03 9998,51 9990,98 0,753 9999,9892 0,100 046 197 1000,460 891 1000,470 690 470,69 -0,081
2010-03-03 9998,50 9991,17 0,733 9999,9892 0,100 046 212 1000,461 035 1000,470 601 470,60 -0,170
2010-03-03 9998,49 9991,37 0,712 9999,9892 0,100 046 249 1000,461 416 1000,470 508 470,51 -0,263

Tabela 6.6 — Medi¢do potenciométrica da razdo R,/ Ry=1kQ_327231/ 10 kQ_J207.

O desvio-padrdo experimental da média correspondente as medidas efectuadas foi de

0,022 uQ/Q, estando todos os valores dentro do intervalo correspondente a incerteza-

padrdo determinada, centrado no valor médio.

Também neste caso, a instabilidade térmica dos padrdes é um aspecto limitador para a

obtencdo de menores valores de incerteza. O componente de maior peso estd associado a

estabilidade térmica do padrdo a medir (1 kQ_327231). Ligeiramente inferiores, embora

da mesma ordem de grandeza, sdo as componentes de incerteza relativas ao desvio-padrao

experimental da média de AVx e da incerteza de calibracdo + deriva do padrio de

referéncia (10 kQ_J207).

Medicao da Resisténcia-padrao 1k_327231

03
¢ 85uA — Med. + Inc.

R | I T 1

AR/R (nQIQ)

-0,5 -
0 2 4 6 8 10
N° de Pontos

Figura 6.11 — Desvio relativo do valor medido da resisténcia-padrdo 1 kQ_327231, tendo como

referéncia o valor do padrio de 10 kQ_J207.
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Tipo de avaliagio (A Contribuigio | Componente | N° de graus de
Grandez: Estimativa N - ! : - '
radera st Incerteza-padrio u(x;) ou B)/ Distribuigio Coef. de sensib. [ci] incerteza quadritico liberdade
fu(xi)] fei *u (xi)]® [vi]
R, Incerteza calibragio + deriva 152603 Q B/ rectangular (Ixhnx+2 ¢ AVX)/ (fs h ns + 2 ¢ AVS) 100E-01 8.78E-04 TITED QF 50
R, Estabilidade térmica R, 9.00E-06 B/ rectangular (fxhnx +2¢AVX)/ (fshns +2 ¢ AVs) 100E-01 5.20E-06 2705613 Q° 50
Tncerteza devida & lincaridade,
ganho, resolugo ¢ deriva do
avs 1ISE-10 v B/ rectangular 2¢Rs / (fs h ns + 2eAVs) 1316404 QV 6.65E-11 TSR0EI3 Q2 50
detector na gama de medigio de Vg
ca do comutador
Avs Desvio-padrio exp. da média 701E-09 v A/ normal 26Rs / (fs h ns + 2eAVs) L3IE04 Qv 7.01E-09 S420E09  F 3
Tncerteza devida & rastreabilidade da
fs frequéncia de microondas, 5.00E-10 Hz B/ rectangular hnxRs/ (fs h ns + 26AVs) 135E08  Q/Hz 2.89E-10 1526E35 07 50
resolugio do contador
Desvio-padrio exp. da média da ) ) . 2
fs 325602 Hz A/ normal hnxRs/ (fs hns + 2¢AVs) 135E08  QUHz 35E-02 1935E-19 @ 3
leitura da freq
Tncerteza devida & linearidade,
ganho, resolugdo ¢ deriva do
AV ) 383E-10 v B/ rectangular 2eRs (fxhnx +2 e AVX)/ (s hns + 2eAVs)2 | -L3IEH03 Qv 221E-10 8393E-14 Q7 50
detector na gama de medigio de V.,
ca do comutador
Avx Desvio-padrio exp. da média 6.68E-09 v A/ normal “2eRs (fx hnx +2 ¢ DVX)/ (fs hns + 2eDVs)2| -131E+03 /v 6.68E-00 T662E-11 Q7 3
Tncerteza devida & rastreabilidade g R (e s 26 ave)/ (hmee 2
i frequéncia de microondas, 5,00E-10 Hz B/ rectangular hnsRs (xhme Ave) > W/ (Eshns+2e ) sspos i 2,89E-10 1S30E35 02 50
O
resolugio do contador
Desvio-padrdo exp. da média d TasRs c
B esvio-padrio exp. da média ool - v hosRs (xhnx+2e VO /(shns+ | | o0 ™ o [P SAEs of S
leitura da freq 2eAVs12
R, Estabilidade térmica R, 162E-04 o B/ rectangular 1 9.36E-05 8768809 Q7 50
Incerteza-padrio combinada, Uc (y)=  1.58E-04 Q Vefrz  237E+01
0,158 [TTe7[e}

Tabela 6.7 — Balango de melhor incerteza para a medig¢@o potenciométrica da resisténcia-padrio de
valor nominal 1 kQ_327231.

A Tabela 6.8 apresenta o conjunto de valores relativo 2 medicdo potenciométrica da

razio R,/ R,= 100 Q_A2010/ 1 kQ_327231, utilizando uma corrente nominal de 1 mA,

sendo o respectivo balanco de incerteza-padrao apresentado na Tabela 6.9. Na Figura 6.12

sdo graficamente representados os desvios relativos obtidos, as respectivas barras de

incerteza, bem como o intervalo + (valor médio * Inc.). Todos os valores obtidos se

encontram no interior deste intervalo.

De acordo com esta figura e a Tabela 6.8 e considerando o desvio-padrdo experimental

da média (0,015 pQ/Q) para este conjunto de medidas, conclui-se que a incerteza

calculada é determinada pela estabilidade térmica de R,. Se este componente apresentasse

um peso desprezdvel face aos restantes, seria obtida uma incerteza-padrdo metade da aqui

conseguida.

Incerteza-
Resisténcias-Padrio Data R, (@) Ry (@) aco | rr@ | 1 VoV, R ;;‘"/”C’“""I’Q f": Ry e (@) (’; e R, D““’“fjgj’ P padrio
()
2010-03-02 | 99.986450 | 99.883000 | -1.034 | 99.999970 0.099 954 454 99.999 957 99.999 959 041
2010-03-02 | 99.986450 | 99.887000 | 0994 | 99.999970 0,099 954 430 99.999 951 99.999 952 -048
2010-03-02 | 99.986500 | 99.888600 | 0979 | 99.999970 0.099 954 403 99.999 948 99.999 950 -0.50
R 1000 A2010/Rs 1| 2010-03-02 | 99986700 | 99891100 | 0956 | 99999971 | | oo | 0099954388 99.999 954 99.999 956 044 0015 0280
k0327231 201003-02 | 99.986500 | 99.893200 | 0933 | 99.999971 | 0.099 954370 99.999 951 99.999 952 -0.48 ’ ’
1900-01-00 | 99986550 | 99.897850 | 0887 | 99.999971 0.099 954 356 99.999 952 99.999 953 -047
2010-03-02 | 99.986650 | 99.903650 | -0.830 | 99.999971 0.099 954 332 99.999 961 99.999 961 039
2010-03-03 | 99.986050 | 99.909450 | 0766 | 99.999971 0,099 954 886 99,999 950 99,999 951 049

Tabela 6.8 — Medicao potenciométrica da razdo R,/ R;= 100 Q_A2010/ 1 kQ_327231.
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AR/R (nQIQ)

Tipo de avaliagio (A Contribuigio | Componente | N°de graus de
Grandeza Estimativa ~ .
" & "Y v Incerteza-padrio u(x;) ou B) / Distribuigiio Coef. de sensib. [ci] incerteza quadritico liberdade
P [u (xi)] [ci *u (xi)]” [vi]
R, Incerteza calibragio + deriva 1.58E-04 o B/ rectangular (xhnx+2¢AVN)/ (fShns +2¢AVs) | 9.99E-02 9.13E-05 83ISE-11 @ 50
R, Estabilidade térmica R, 443604 B/ rectangular (ixhnx+2¢AVX)/(hns+2eAVs) | 9.99E-02 256E-04 6534E10 Q7 50
Tncerteza devida & linearidade, ganho,
resolugdio e deriva do detector na gama
avy 378E-11 v B/ rectangular 2eRs / (fs hns +2eAVs) 1.09E+03 Qv 2I8E-11 S6STE-l6 @ 50
de medigio de V. ¢ irreversibilidade
do comutador
avy Desvio-padrio exp. da média 629E09 v A/ normal 2eRs / (fs hns +2eAVs) LO9E+03 Qv 629E-09 4TI0E11 07 3
Tncerteza devida & rastreabilidade da
fs frequéncia de microondas, resolugio 5.00E-10 Hz B/ rectangular hnxRs /(5 hns + 2eAVs) 13509 Q/Hz 289E-10 1LS27E3T 0F 50
do contador
Desvio-padrao exp. da média da leitur:
fs sviopadiio i‘:pfu; meda et g gog02 Hz A/ normal hnx Rs / (fs hns + 2¢AVs) 135E09  Q/Hz 7.66E-02 L075E20 Q7 3
Tncerieza devida a lincaridade, ganho,
resolugdo e deriva do detector na gama
ave 3.06E-10 v B/ rectangular “2eRs (fxhnx +2 ¢ AVY) / (s h ns + 2eAVsy2| -109E+02  Q/V L77E-10 3TI6E-16 0 50
de medigio de V, ¢ & imeversibilidade
do comutador
2eRs Vx)/ (fshns
Avx Desvio-padrio exp. da média 6,60E-09 v A/ normal 2eRs (fxh “"z:;\f\fiﬁ‘” (fshns+ SLO9E+2 Qv 6,60E-09 SITTE-13 @2 3
Tncerteza devida & rastreabilidade da R (b2 e AV (ohm e
fie frequéncia de microondas, resolugiio 5,00E-10 Hz B/ rectangular “hnsRs (B hnx ZVC)”Z N/ (Eshns+2e | a5 00 orme 2,89E-10 1525637 @2 50
do contador >
Desvio-padrao exp. da média da leitur: TnsRs (fxhnx+ 2 e AVx)/ (fs hns
f) svio-padiio exp. da média da leiural | o . ol NSRS (K hix+ 2c AV /(shns+ | | oo™ . s2eE0 OF B
da freq 2eAVS2
R, Estabilidade térmica R, -8.40E-08 o B/ rectangular -1 -4.85E-08 2352615 Q2 50
Incerteza-padrio combinada, Uc ()= 2.80E-05 a Vo= 6.53E+01
0280 n/e

Tabela 6.9 — Balango de melhor incerteza para a medi¢do potenciométrica da resisténcia-
padrido de valor nominal 100 Q_A2010.
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Figura 6.12 — Desvio relativo do valor medido da resisténcia-padrdao 100 _A2010, tendo como
referéncia o valor do padrdo de 1 kQ_327231.

6.3.2.Comparagdo Potenciométrica entre uma Amostra de Hall e uma Resisténcia-

Padrao

O valor quantificado do patamar i = 2 da amostra LCIE-NP1 foi utilizado como valor

de referéncia para a medicdo de duas resisténcias-padrdo convencionais de 10 k€ (J207 e

J211), em contentor termostabilizado préprio. Na Tabela 6.10 sdo apresentadas as
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condi¢des de quantificacdo do patamar considerado (temperatura, campo magnético e
corrente), os valores da razdo potenciométrica de Josephson (V. / V)), a variacio térmica e
os valores determinados para o padrdo a medir, bem como o respectivo desvio-padrdo

experimental e a incerteza associada (balango apresentado na Tabela 6.11).

De acordo com a caracterizagdo efectuada a amostra identificada, foi considerada
como componente de incerteza associada a exactiddo da quantificagdo do patamar e do

sistema de medida utilizado a estabilidade obtida para Ry (i = 2), igual a 6,07 10,

A avaliagdo das respectivas incertezas-padrao foi efectuada considerando com as
grandezas de entrada do modelo matemético correspondente a equacdo (5.15) e tendo em
conta a sua distribuicdo de densidade de probabilidade, coeficientes de sensibilidade e

nimero de graus de liberdade, tal como descrito e exemplificado em 5.5.

A concordincia média obtida entre os valores medidos e o valor do padrdao

determinado para cada instante foi de 0,069 nQ/Q.

R/ Ry Data R, @ Ry (@) ARe (C) )| B 1) Vv, ReJoseplson (0= (V) c@) Roave | (Ren o Desv. pad '".ffd'll’,‘
YR, () R nmed | SO
(r0)
20100525 999846 999955 0.109 1674 0.774.808 346 9999.989 149 9999989 08| 109 “007
20100525 999847 999929 0082 1390 0.774 808 360 9999.989 327 9999989279 | 107 “005
20100525 999845 999998 0.153 1384 0.774.808 271 9999988 177 9999988 091 END) 017
20100525 999846 10000.23 0177 1375 0.774.808 296 9999985 505 9999088 407 L1 o4
20100525 999851 1000039 0.188 1374 0.774 808 407 9999.989 940 999998983 | 102 001
20100525 999846 1000102 0256 1375 0.774.808 311 9999088 702 9999988 566|114 o2
20100525 999827 1000172 0315 1307 0.774 808 353 9999.989 236 9999989 060 | 109 “007
999848 10002.06 0358 1358 0774808 302 9999.988 574 999,988 395 L6 o
999852 1000247 0395 1374 0774808 354 9999.989 248 9999.989 052 109 007
999852 10002.72 0419 1376 0774808 429 9999.990 221 999,990 015 "0 002
999853 10002.97 0433 1393 0774308 419 999,990 096 999,989 881 101 001
999852 10003.15 0467 1397 0774808 349 9999.989 193 9999988969 | 110 008
10kQ_1207 / LCIE-NPI 20100326 998305 999861 1456 1401 1060 | 30E05 0.774.808 283 999,988 330 999,988 008 S0 o 0011
20100326 999561 999059 0801 1772 0774508 330 9999988 936 999998958 | 104 “002
2010.03-26 999859 999106 0353 1758 0.774.808 324 9999985 862 9999.989 462 105 “003
20100526 999560 999140 0719 1715 0,774,808 301 9999988 569 9999.989 135 109 “006
2010:05-26 999560 999192 0668 1454 0.774 808 350 9999.089 315 9999.089 832 102 0.00
2010:03-26 999857 999338 0519 1298 0.774 808 315 9999088 743 9999.989 125 109 “007
2010:03-26 999858 999356 0502 1303 0.774.808 310 9999085 683 9999989050 | 110 “007
20100526 999556 999395 “0as1 1307 0.774 808 262 9999985 061 9999088 302 Ll o4
20100326 9998.58 999441 0418 1305 0774808 347 9999.989 167 9999.989 463 105 003
9998.60 9995.03 0357 1313 0774808 294 999,988 479 9999.988 727 ERE) o1
9998.60 9995.63 0297 1319 0.774 808 382 9999.989 611 999,989 812 L0z 000
9998.60 999623 “0.238 1318 0.774 808 302 999,988 577 9999988 734|113 o1
9998.60 999687 0073 132 0774808 349 9999.989 191 999,989 303 107 005

Tabela 6.10 — Medi¢do potenciométrica da razdo R,/ Ry= 10 kQ_J207 / LCIE-NP1.
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Crndon I oo i Tipo de avaliagao Contribuigio Componente | N"de graus de
"')'; e S ":“ va neer z?j‘;“ 80| (A ou B) / Distribuigio Coef. de sensibilidade (ci) incerteza quadritico liberdade
! o ! Probabilidade (u (xi)) (ci *u (xi))’ (vi)
Tncerteza associada a quantificago|
Ry i T8E04 Q B /normal (fxhnx+2cAVx)/(fshns+2¢AVs) | 6,67E-01 3.92E-04 68I8E-08  F 50
i=2
Incerteza devida a linearidade,
ganho, resolugio e deriva do
v, detector na gama de medigiode | 373E-11 B/ rectangular 2¢Rs / (fs h ns + 2¢AVs) 2,82E404 QV |  2ISE-1l | 3674E-13  @? 50
Ve imeversibilidade do
comutador
av, Desvio-padrio exp. damédia | 307E-09 V. A/normal 2eRs / (fs h ns + 2AVs) 2826404 QV 3.07E-09 TA80E-09  QF 3
Incerteza devida a rastreabilidade
Iu da frequéncia de microondas, | S.00E-10  Hz B/ rectangular hnx Rs / (fs h ns + 26AVs) LITE-07 QMHz|  2.89E-10 LIBIE33 @2 50
resolugiio do contador
Desvio-padrio exp. da média da
fu 7.87E-02 Hz A /normal hnx Rs/ (fs hns + 2eAVs) ILI7E-07  Q/Hz 7.87E-02 8,408E-17 o° 3
leitura da frequéncia
Tncerteza devida a lincaridade,
ganho, resolugio e deriva do
eRs ohns
AV detector na gama de medigiode | 368E-15  V B/ rectangular 2eRs (fx h ™ :sz‘i)ﬁ;/” fAshns+ ) gsEv04 Qv 2,13E-15 1596E21  @F 50
V. eaireversibilidade do
comutador
. 2 )
AVx Desvio-padrio exp. da média 368E-09  V A/ normal 2eRs (fxh " :A“Vi)AAZ") [fshns+ ) espan v 3,68E-09 4776E-09  @F 3
Incerteza devida a rastreabilidade
fr da frequéncia de microondas, 500E-10  Hz B/ rectangular hosRs (Bch nx Zf]:ﬁvx) [dshnos+2e ] | ep07 mz 2,89E-10 LI3IE33 o 50
resolucdo do contador
Desvio-padrio exp. da média da
# 629E02  Hz A/ normal s Rs(xchmxr2e AVOIENSE ] (6e 07 o | 62002 S369E-17 Q2 3
2eAVs)"2
leitura da frequéncia
R, Estabilidade térmica R, S40E-04  Q B/ rectangular 1 4,85E-04 2392607 @F 50
Incerteza-padidio combinada, Ue (y)=  5.62E-04  Q Ve=  SIEH01
0056  pQIQ

Tabela 6.11 — Balanco de melhor incerteza para a medi¢do potenciométrica da resisténcia-

padrdo de valor nominal 10 kQ_J207 tendo como referéncia o valor quantificado do patamar i = 2
da amostra LCIE-NPI.

Tal como em todos os testes anteriormente apresentados, observa-se (Tabela 6.11) que

o componente de maior peso >

€ devido

influéncia da variacdo da temperatura na

resisténcia a calibrar. Um dos aspectos a melhorar para a obtencdo de maior estabilidade

da medi¢cdo é a possibilidade de garantir a estabilizacdo térmica minima da ordem de

+0,5°C,

o que possibilitaria valores de incerteza-padrdo combinada de 0,036

nQ/€Q (cerca de metade da actual).

? Considerando a variagio mdxima de temperatura observada para o conjunto de medidas
AT=1,4°C e sendo o coeficiente de temperatura a 23 °C, 0623=6,0-10'8 K'l, obtém-se
u(x;) = 4,85 - 10™.
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Figura 6.13 — Desvio relativo do valor medido da resisténcia-padrao 10 k_J207, tendo como

referéncia o valor quantificado da amostra de Hall LCIE-NP1.

Os resultados relativos a medi¢do da razio R,/Ry=10kQ_J211/LCIE-NPI1 e

determinacd@o de R,, assim como as respectivas condi¢cdes de medi¢do e incerteza-padrdo

calculada (Tabela 6.13) sdo apresentados na Tabela 6.12 e graficamente representados na

Figura 6.14.

Para o conjunto de medidas efectuado foi obtido um valor do desvio-padrdao

experimental da média igual a 0,024 uQ/Q e incerteza-padrao combinada de 0,045 uQ/Q.

A concordancia média obtida entre os valores medidos e o valor do padrdo determinado

para cada instante foi de 0,076 pQ/Q.

R, _Josephson (1) = R Desv.pad. | eenes
R/ Ri Data R, (@ Ry (@) ARx (°C) e )| BD) 1) Vv, W T Reme@ oo o media | Padrao
Vi/ VR, (HUQ) exp. média w0
2010-03-25 9998,50 10004,80 0,630 1,380 0,774 809 316 10000,001 673 10000,001 981 0,20
2010-03-26 9998,56 9991.82 -0.674 1,349 0,774 809 425 10000,003 069 10000,003 004 0.30
2010-03-26 9998,61 9991,95 0,665 1,382 0,774 809 448 10000,003 374 10000,003 307 0,33
2010-03-26 9998,60 9992,40 -0,620 1,386 0,774 809 400 10000,002 746 10000,002 675 027
10 kQ_J211/LCIE-NP1 2010-03-26 9998,60 9992,60 -0,600 1,383 10,60 3,0E-05 0,774 809 482 10000,003 809 10000,003 737 037 0,024 0,045
2010-03-26 9998,60 9992,83 -0,577 1418 0,774 809 366 10000,002 317 10000,002 244 0,22
2010-03-26 9998,60 9993.15 -0.545 1,392 0,774 809 361 10000,002 253 10000,002 178 0,22
2010-03-26 9998,62 9992,66 0,596 1474 0,774 809 456 10000,003 477 10000,003 405 0,34
2010-03-26 9998,58 9993,42 0,516 1405 0,774 809 496 10000,003 985 10000,003 910 0,39 0,02
- . e ~
Tabela 6.12 — Medi¢do potenciométrica da razdo R,/ Ry= 10 kQ_J211 / LCIE-NP1.
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Figura 6.14 — Desvio relativo do valor medido da resisténcia-padrdo 10 k_J211, tendo como
referéncia o valor quantificado da amostra de Hall LCIE-NP1.

Tipo de avaliagio

Contribuigio

Componente

N° de graus de

Grandeza Estimativa Incerteza-padrio .
g ‘)‘: e * “:1 e ux ‘)’ (A ou B)/ Distribuigio Coef. de sensibilidade (ci) incerteza (u quadritico liberdade
(i) fci *u (xi)” (vi)
Tncerteza associada & quantificagao
Ry 783E04 | © B /normal (ixhnx+2eAVx)/(fshns+2¢AVs) | 667E-01 3.92E-04 682608 | o 50
(=)
Tncerteza devida a lincaridade, ganho,
resolugio ¢ deriva do detector na
avy smen | v B/ rectangular 2eRs / (fs h ns + 2eAVs) 2,82E+04 | @V 2ISE-11 3668613 | o7 50
gama de medigio de V; ¢
irreversibilidade do comutador
av, Desvio-padrao exp. da média 470809 | Vv A/ normal 2eRs / (fs h ns + 26AVs) 282E404 | Qv 4.70E-09 1754608 | @2 3
Tncerteza devida & rastreabilidade da
fu frequéncia de microondas, resolugio | S.00E-10 | Hz B/ rectangular hinx Rs/ (fs h ns + 2eAVs) LITE07 | QHz 2.89E-10 LRE | o? 50
do contador
Desvio-padrao cxp. da média da
fn 3I7E02 | He A/normal hinx R/ (fs h ns + 2eAVs) LITE07 | QHz 3,17E-02 1365E-17 | @? 3
leitura da frequéncia
Tncerteza devida a lincaridade, ganho,
resolugio ¢ deriva do detector na
AV asE0 | v B/rectangular | -2eRs (fxhnx +2 ¢ AVX)/ (fs hns + 2eAVs)2 | -1.88E+04 | Qv BT6E-11 2712812 | o7 50
gama de medigio de V/, ¢ 2
irreversibilidade do comutador
AV Desvio-padrao exp. da média 41109 |V A/ normal “2eRs (fx hnx +2 ¢ AVX)/ (fs h ns + 2eAVs)2 | -1.88E+04 | Qv 4,11E09 5965809 | o 3
Incerteza devida a rastreabilidade da
s . 2
f frequéncia de microondas, resolugao | 5,00E-10 Hz B/ rectangular hins Rs (fx hnx ;zfﬁv” shns+2e  ge07 | omy 2,89E-10 LIRE33 | @? 50
SN2
do contador
Desvio-padrao exp. da média da ; N
fr 8,26E-02 Hz A/ normal hnsRs(fchnx +2e AVi)/ (fshns + SLITE07 | Q/Hz 826E-02 92717 | @2 3
N 2eAVS)2
leitura da frequéncia
R, Estabilidade térmica R, S04 | o B/ rectangular 1 334E-04 LI7E0T | @? 50
Incerteza-padrdo combinada, Ue (y)=  4SIE04  © Veif=  SIEw01
0045 poiQ

Tabela 6.13 — Balanco de melhor incerteza para a medi¢do potenciométrica da resisténcia-

padréo de valor nominal 10 kQ_J211 tendo como referéncia o valor quantificado do patamar i = 2
da amostra LCIE-NP1.
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6.3.3. Comparagao entre o0 Método Potenciométrico de Josephson e Métodos

Cléssicos de Medicao

Tendo como objectivo a validagdo dos resultados associados a comparacio
potenciométrica de resisténcias-padrdo convencionais apresentada em 6.3.1. foi também

efectuada a comparagdo entre estes resultados e os obtidos através dos seguintes métodos:

e medicio da razdo de resisténcias Y =R,/ R,=10kQ_J211/10kQ_J207
recorrendo a dois comparadores autométicos de corrente continua (CCD_6675A e

CCD_6622B);

e medicdo da razdo de diferencas de potencial aos terminais das resisténcias a
comparar, Y’ = V,/ Vs, percorridas pelo mesmo valor de corrente (utilizando a
fonte descrita em 4.2.2.3), recorrendo a uma configuracdo potenciométrica

cléssica e utilizando um multimetro digital (MD) de elevada resolucao.

Foram considerados, respectivamente, os modelos matematicos dados pelas equacdes
(5.10) e (5.11) e a avaliagdo das componentes efectuada em 5.4.2. Na Tabela 6.14
encontram-se especificadas as condi¢des e os resultados da medi¢do, indicando as
respectivas incertezas-padrdo combinadas, avaliadas de acordo com a Tabela 6.5
relativamente ao método potenciométrico e de acordo com a Tabela 5.2, apresentada no
capitulo 5, para os métodos classicos de medic¢do. Foi obtido um desvio relativo maximo
de 0,027 uQ/Q relativamente ao comparador CCD_6622B. A Figura 6.15 representa

graficamente os respectivos valores de desvio relativo ARy j11 €em fungdo do tempo.

Considerando, por exemplo, o intervalo correspondente ao valor da incerteza-padrdao
combinada determinada para o PJ (0,095 u€Q/Q - Tabela 6.5), todos os valores obtidos se
encontram no interior deste intervalo, o que permite validar quer o modelo matemadtico
utilizado para o método potenciométrico de Josephson quer o respectivo balanco de

melhor incerteza.
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ARy = Incerteza
= R - Desv. pad.
10kQ 2;{5; k2_J207 Data F& g fw ,x ﬁezde < wor| exp. Iﬂed Padrdo
- - (nQ/Q)
LQ/Q)

2009-07-08 -0,007
2009-07-08 0.005

CCD_6675A 2009-09-03 1.0E-03 0,047 0.026 0.220
2010-02-18 0.079
2010-02-19 0.092

CCD_6622B 20002 1.0E-03 0.0 0.069 0.220
2009-09-02 -0,094
2010-02-15 0.072
2010-02-17 0,062

MD 2010-02-17 3.3E-04 0.009 0,021 0.420
2010-02-17 0.002
2010-02-17 0.001
2010-02-26 -0,001
2010-02-26 0.045
2010-02-26 0.059
2010-02-26 0.033
2010-03-01 0.022
2010-03-01 -0,065
2010-03-01 -0,099

PJ 10 kQ 2010-03-01 8.5E-05 0.007 0.014 0.095
2010-03-03 -0,038
2010-03-03 -0,091
2010-03-04 0.047
2010-03-04 0.065
2010-03-04 -0,002
2010-03-04 0.022
2010-03-04 0.027

Tabela 6.14 — Desvio relativo da resisténcia-padrao 10 kQ_J211, tendo como referéncia o valor do
padrdo de 10 kQ_J207 e utilizando dois CCD e um MD.

6.4. Conclusoes

Foi efectuada a caracterizagdo completa de uma amostra de Hall, tendo sido possivel

reproduzir as caracteristicas associadas ao EHQ, bem como utilizar os seus valores

quantificados para a calibragao de resisténcias-padrao.
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Medicio da Resisténcia-Padrio 10 kQ_J211 através do PJ e de Métodos Classicos

® PJ_85uA ¢ CCD_6675A A CCD_6622 MD = tInc. CCD Linear (CCD_6675A)
0.20
0.15
0,10 v
,,Qf—ff*”’.’”’
) [
S 005 A PR - : [
E o8
= S _— °
S 0.00 3 E—— —eoe—
N
°
0,05 *.
°
A Iy
-0,10
0,15
20,20
2009-06-26 2009-08-15 2009-10-04 2009-11-23 2010-01-12 2010-03-03

Data
Figura 6.15 — Desvio relativo da resisténcia-padrdo 10 kQ_J211, tendo como referéncia o padrdo
10 kQ_J207 e considerando o PJ e métodos cldssicos de comparagéo (CCD ou MD).

De acordo com os sistemas experimentais ¢ os modulos aplicacionais implementados
foi realizada a calibracdo absoluta de duas resisténcias-padrdao convencionais de valor
nominal 10kQ (J207 e J211), em contentor termostatizado préprio, utilizando um
potenciémetro de Josephson e tendo como referéncia o valor quantificado Ry/i associado a
constante de von Klitzing. Foi possivel obter valores de desvio-padrao experimental da
média de 2 partes em 10° (0,024 pQ/Q) e incerteza-padrio combinada da mesma ordem

de grandeza (0,048 uQ/Q).

A utilizacdo do potenciometro de Josephson mostrou também ser um método de
excelente desempenho para a medi¢do de razdes (1:1 e 1:10) entre resisténcias
convencionais, tendo sido efectuada a calibracdo de 3 resisténcias-padrdo de valor
nominal 100 Q, 1kQ, 10k€, com incertezas-padrio, respectivamente, de 0,280 uQ/Q,
0,158 uQ/Q e 0,095 uQ/Q, obtendo-se para o padrdo de 10 kQ uma concordancia média
de 0,002 nQ/Q.

De acordo com os balancos de incerteza apresentados e a partir da avaliacdo das
componentes de incerteza associadas as grandezas de entrada dos respectivos modelos
matematicos, conclui-se que a componente de maior peso estd sistematicamente
relacionada com a estabilidade térmica dos padrdes convencionais a medir. Apesar de
terem sido utilizados padrdes em contentor termoestabilizado préprio e com coeficientes
de temperatura de 3,0 108 K1 ede6,010° K", uma variacdo térmica externa da ordem de

. o~ . ~ . 8
1°C, provoca assim variac¢des relativas no valor do padrdo, respectivamente, de 3 e 6-:10™.
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Torna-se assim essencial minimizar a influéncia da variacdo térmica nestes padroes, o

que seria possivel através da utilizacdo de banhos de ar termorregulados especificos.

Na Figura 6.16 € efectuada a comparacdo do desempenho dos diferentes métodos
utilizados para a calibracdo de uma resisténcia-padrao de valor nominal 10 k€, tendo
como referéncia o valor de Rg/i ou o de um padrdo convencional, e considerando os
valores calculados para as respectivas incertezas-padrao combinadas. Salienta-se, na parte
superior desta figura, a incerteza tipica associada a utilizagdo de um Comparador de
Corrente Criogénico (0,030 uQ/Q), correspondente as actuais capacidades da maioria dos
NMI europeus. No entanto, a utilizacdo do pontencidémetro de Josephson implementado
veio permitir a realizacdo da unidade eléctrica de resisténcia com uma incerteza de 0,045
uQ/Q, assegurando a sua rastreabilidade a nivel primdrio, materializada por um padrao

intrinseco e universal.

A utilizagdo do pontenciometro de Josephson permite ainda realizar a calibragdo de
padrdes convencionais, para a disseminacdo da unidade, com valores de incerteza
substancialmente inferiores aos até agora obtidos com comparadores de corrente continua

ou métodos potenciométricos classicos.

Desenvolvimento Futuro

Actual Capacidade de .
Realizacdo da Unidade

PJ_10kQ
0,095

CCD_6622B
0,220

CCD_6675A
0,220

Figura 6.16 — Valores de incerteza-padrdo combinada associados a calibracdo de um resisténcia de
valor nominal 10 kQ, utilizando métodos distintos e tendo como referéncia Ry/i ou um padrio

convencional.
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7. Conclusoes e Desenvolvimento Futuro

Tal como definido inicialmente e de acordo com a actividade do Laboratério
Primério de Electricidade, este trabalho teve como foco principal a criacdo de meios
técnicos adequados para assegurar a rastreabilidade nacional no dominio da resisténcia
DC, tendo como base o valor convencionalmente adoptado da constante de von Klitzing
para a realizacdo do ohm utilizando o efeito Hall quantico, bem como a transferéncia de
valores Ohmicos de amostras de Hall quantificadas para resisténcias-padrio
convencionais. Pretendia-se também que esta abordagem permitisse a diminuicdo dos

. . . A 6
valores de incerteza associados a uma calibragao cldssica (da ordem de 1 parte em 10°).

Estando a tematica central deste trabalho intimamente relacionada com a metrologia,
a medi¢do e o seu resultado, foi descrita no capitulo 1 a actual situagdo metrolégica no

dominio eléctrico, tendo sido equacionados o0s objectivos propostos e as opcdes a adoptar.

O enquadramento histérico relativamente aos padrdes materiais e respectivas
unidades do SI, bem como uma perspectiva da sua evolucio, defini¢do e representacio,

destacando-se a temética da redefini¢do do SI, s@o aspectos considerados no capitulo 2.

A apresentacdo dos conceitos tedricos relativos aos efeitos quinticos de Josephson e
Hall, bem como a descri¢do de alguns dos métodos de medicdo associados a padrdes de

resisténcia DC sao considerados no capitulo 3.

O capitulo 4 descreve os sistemas quanticos de Josephson e Hall, bem como o
potencidémetro de Josephson. Todo este conjunto, excepto o cridstato, no interior do qual é
colocada a amostra de Hall e a respectiva instrumentagdo utilizada para o EHQ, foram
instalados no interior de uma camara blindada, de modo a minimizar as interferéncias
electromagnéticas externas. O controlo e a parametrizacdo da instrumentag¢do, bem como a
aquisicdo e o processamento de dados sdo efectuados remotamente por interface de

comunicacio IEEE-488 e através de fibra ptica.

Considerando o nivel de exactiddo pretendido quer para a caracterizagdo de amostras
de Hall quer para a medi¢do de resisténcias-padrdo (= 0,01 uQ/Q) foi necessario
equacionar opg¢des alternativas, que minimizassem os efeitos intrinsecos e especificagdes
de alguns equipamentos utilizados (estabilidade, ruido, ganho, erros de zero e de
linearidade), nomeadamente, da fonte de corrente que alimenta as amostras de Hall e dos
voltimetros digitais de elevada exactiddo para a medi¢do das diferencas de potencial aos

terminais da amostra e dos padrdes a comparar.
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Assim:

e Foi implementada uma fonte de corrente constante, baseada em referéncias
electrénicas de tensdo de elevada estabilidade, utilizadas em modo flutuante, € em
resisténcias de valor nominal selecciondvel. Esta fonte possui um intervalo de
utilizacdo entre 10 uA e 1 mA, tendo-se obtido valores de estabilidade da ordem

de 1-10%;

e Foram caracterizados dois voltimetros digitais, um de 8 2 digitos e resolucdo de
1 nV e outro de 6 V2 digitos e resolucao de 10 nV, no que se refere a determinacio
do ganho, erro de zero e erro de linearidade, através do EJ; este estudo
possibilitou a determinacdo destes pardmetros com uma incerteza-padrao,
respectivamente, de 0,9 uV, 0,5 uV e 50 nV, considerando o intervalo de medic¢ao

de 20 mV.

Dada a complexidade associada aos sistemas experimentais, foi fundamental
assegurar a sua completa automatizacdo. Com este objectivo, foram implementados
moédulos aplicacionais, em ambiente de programagdo grifica LabView, para a
parametrizagdo instrumental, aquisi¢do e processamento de dados. Em particular, o
moédulo aplicacional relativo ao potencidmetro de Josephson possibilita a determinacdo
dos valores da medi¢do de uma resisténcia-padrdo, a partir da razdo entre dois valores de
tensdo, considerando as correccdes com a temperatura. Este método avalia ainda a
respectiva incerteza associada, de acordo com metodologia GUM, a partir do modelo
matemadtico considerado e de acordo com a distribuicdo de densidade de probabilidade,

coeficientes de sensibilidade e niimero de graus de liberdade de cada componente.

Neste ambito, foi também possivel construir uma ferramenta para a gestao de grandes
conjuntos de dados, correspondente a estudos de amostras de Hall, e organizar sob a forma
de base de dados, toda a informacdo relativa a resisténcias-padrdo convencionais. Estas
bases de dados possibilitam a realizacdo de estudos a longo prazo, avaliando e prevendo
estatisticamente os respectivos valores e incertezas associadas, garantindo uma maior

qualidade e fiabilidade dos resultados obtidos e disseminados.

Relativamente aos sistemas de medicdo considerados para a calibracdo de padrdes,
foram definidos os respectivos modelos matematicos, a partir dos quais foi estimada e
avaliada a respectiva incerteza de medi¢@o considerando a metodologia GUM e o método
probabilistico de simulacdo numérica de Monte Carlo. Da andlise comparativa dos
resultados obtidos no capitulo 5, tendo como objectivo a validacdo da primeira

abordagem, conclui-se que:
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e Os valores associadas a grandeza de saida, obtidos através das metodologias
GUM e MMC, evidenciam uma excelente concordincia (= 1o para o

potenciémetro de Josephson), desprezavel face a respectiva exactiddo (= 10®);

e Por outro lado, a obtencdo de um valor de incerteza superior quando se utiliza a
metodologia GUM, permite validar a sua aplicacdo relativamente ao método de
medicdo considerado, bem como as medidas para a realizacdo da referida unidade

eléctrica.

A seleccdo de amostras de Hall cujas caracteristicas permitissem a sua utilizacio
como padrio quantico de referéncia de resisténcia DC para a calibracdo de padrdes
convencionais, com incertezas da ordem de algumas partes em 108, foi avaliada no
capitulo 6, tendo sido utilizadas heteroestruturas de GaAs/AlGaAs obtidas no dmbito de

um projecto EURAMET.

De acordo com os sistemas experimentais e os médulos aplicacionais implementados
foi realizada a calibragcdo absoluta de duas resist€ncias-padrdo convencionais de valor
nominal 10 kQ (J207 e J211), através do potenciometro de Josephson e tendo como
referéncia o valor quantificado Rg/i associado a constante de von Klitzing. Foram obtidos
valores de desvio-padrio experimental da média de 2 partes em 10° (0,024 pQ/Q)e

incerteza-padrao combinada da mesma ordem de grandeza (0,048 nQ/Q).

A utilizag¢do do potenciémetro de Josephson evidenciou um excelente desempenho na
medi¢do de razdes (1:1 e 1:10) entre padrdes convencionais, tendo sido efectuada a
calibracdo de 3 resisténcias-padrdo de valor nominal 100 Q, 1 kQ, 10 kQ. Dado que o
componente de maior peso nos respectivos balancos de incerteza é devido a variagdo
térmica dos préprios padrdes, se considerarmos o padrdo de valor nominal 10 kQ em
contentor termostabilizado préprio, o valor de incerteza-padrao obtido foi de 0,095 u€/Q.
Este aspecto tem especial importancia para a disseminacdo da unidade na comunidade

metroldgica nacional, com valores de incerteza substancialmente inferiores aos até agora

obtidos com comparadores de corrente continua ou métodos potenciométricos cldssicos.

A comparacio e a validagdo destes resultados, bem como do modelo matematico e do
respectivo balanco de melhor incerteza foi também concretizada através da realizacdo de
estudos comparativos entre o potenciémetro de Josephson e entre dois comparadores
automaticos de corrente continua e um potenciémetro classico, tendo-se obtido uma

concordancia, no caso mais desfavoravel, de 0,027 u€Q/Q.
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Em sintese, destaca-se aquela que se considera a conclusdo fundamental resultante

dos vérios aspectos acima referidos, ou seja:

A utilizacdo do potenciometro de Josephson implementado veio permitir a realizacdo
da unidade eléctrica de resisténcia DC através de constantes fundamentais com uma
incerteza de 0,045 ufY<Q assegurando a sua rastreabilidade a nivel primdrio,

materializada por um padrdo intrinseco e universal.

Como desenvolvimento futuro salienta-se a importancia de minimizar a influéncia da
variacdo térmica dos padrdes convencionais a medir que constitui actualmente e de modo
sistemdtico a maior contribui¢cdo em termos de balanco de incerteza. Isto é possivel, por

exemplo, através da utilizacdo de banhos de ar termorregulados especificos.

Uma das solugdes a considerar como desenvolvimento natural € a transferéncia e a
calibracdo de resisténcias-padrdo convencionais utilizando um comparador de corrente
criogénico, dada a sua flexibilidade no que se refere a multiplicidade de razdes possiveis,

bem como aos respectivos niveis de incerteza associados.

N

Actualmente, a maioria dos NMI possuem CCC, que devido a multiplicidade de
enrolamentos disponiveis, permitem a medi¢do de vdrias razdes de resisténcias, com
valores tipicos de incerteza associada da ordem de 1 parte 10° (cerca de 10 vezes inferior a

actualmente obtida com o potencidmetro de Josephson implementado).

A utilizagdo de outro tipo de amostras, tais como padrdes quinticos baseados em
conjuntos de amostras de Hall, em série ou em paralelo, aumentaria o intervalo de valores
6hmicos disponibilizados por uma sé amostra. Existem actualmente padrdes quanticos de

resisténcia de valores nominais entre 100 Q e 10 MQ.

Viérios NMI estdo a estudar intensamente a aplicabilidade de amostras de grafeno
(amostra semicondutora constituida por uma dnica camada de dtomos de carbono), que
possibilitam a observacdo do EHQ a temperatura ambiente [138]. Actualmente e ainda
com temperaturas criogénicas (= 0,3 K) e campos magnéticos intensos (>12T) ja é

possivel demonstrar a quantificacio de um patamar ao nivel de 1 parte em 10° [139-141].

Ainda na sequéncia deste trabalho, devera ser encarado como desenvolvimento futuro
a dinamizacdo de um sistema experimental de EHQ em AC para a medicdo de
condensadores-padrao, tendo por base o valor quantificado de amostras de Hall. Em 2003,

o LME participou num projecto europeu [142], no ambito do Programa SMT — "Standards
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Measurements and Testing”" coordenado pelo PTB, que tinha como objectivo o
desenvolvimento de um sistema modular para a calibracdo de padrdes de capacidade

através do EHQ — AC.
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Anexo 1 — Caracteristicas das principais leis de distribuicdo de probabilidade

utilizadas para a determinacao da incerteza do tipo B

A tabela a seguir apresentada resume algumas das caracteristicas associadas as leis de
distribui¢io de probabilidade [134]. E considerado o caso particular de distribuicdes
centradas e de acordo com os limites de variabilidade associados a X; utiliza-se o
respectivo valor esperado e a raiz quadrada da varidncia da distribuicio como estimativa

de x;, e a incerteza-padrio associada u(x;).

e - o . Desvio-
Distribui¢do Probabilidade Variancia

(aread = 2a) padrao

1/(a/3)
Normal dz 2
99,73% - =
a=30 -a +a 36 9

Q
o | X
W |

1/a
Triangular d> a

-a +a | 24 6

Q

ﬁ&
~
(@)

Rectangular 1/28) d?> a2 J
a
ou — = | ==—F
-a +a
Uniforme 12 3 «/E ﬁ
Forma-em-U 2 2
1/m.1/a d . a d _a

Deriv. Arco Seno

Tabela Al.1 — Caracteristicas das leis de distribui¢do de probabilidade.
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Anexo 2 — Determinacao da incerteza-padrao associada a rastreabilidade e a

deriva da resisténcia de referéncia Rg

O valor do padrio de referéncia da valor nominal 10 kQ, rastreado ao SI, é
determinado, num dado instante, em funcdo da sua deriva e a partir do respectivo

historico.

Considerando uma deriva linear e a partir do método dos minimos quadrados [135], o
valor de Rs(f), para um dado instante ¢, € determinado do seguinte modo:
Rs (1) = Ry + ((t-11) * Adidrio)

sendo: Agizrio = (R> - R;) / (£2-;), a deriva correspondente aos instantes ¢, € .

O valor total da incerteza, num dado instante ¢, € dado por:

2 2
Incert‘ total = \/( StoralSI ) + ( Sderiva )

em que o valor correspondente a incerteza associada ao SI € dado pela seguinte relacio:

Siomat_s1= (SA(1)F +(S, )

sendo: SA(t)=S7/n+ 8,7 «Ry «(t - <t>)’ — a componente tipo A de incerteza
associada a evolugdo temporal;
Sz —a componente tipo B de incerteza de calibracio;
Sy — desvio-padrdo experimental da diferenca dos valores medidos pela
calibracio;
n —n.° total de medidas;
S, — desvio-padrdo experimental da deriva;

R, — valor do padrdo correspondente a data média <t>.

A componente Sgerivg € dada pelo produto entre o desvio-padrdo experimental

estimado do declive de todos os valores de calibragio e (f - <t>).
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