o —

234.3156K ILE 692.677K SICAKLIK ARALIGINDA STANDART PLATIN DIRENC
'TERMOMETRELERIN ULUSLARARASI SICAKLIK OLCEGINE (IT$-90) GORE
KALIBRASYONLARININ GERCEKLESTIRILMESI

Aysegiil Asik, Sewlay Ugur, Ahmet T. Ince
TUBITAK, Ulusal Metroloji Enstztusu P.K.21 41470 Gebze-—KOCAELI

Ozet

Yapilan 6l¢limlerin glivenirligi, dlglim yapilan cihazin kendisinden daha hassas bir cihaz
ile kontrol edilerek saglanir. Bu hassas cihazlar da kalibreli olmalidir. -189°C ile 961°C
arasindaki sicaklik Olglimlerinde kullanilan her tiirlii sicaklik 6lclim cihaz: platin direncg
termometreler: kullanilarak kalibre edilmektedir.

Ulusal Metrolojt Enstitlisit (UME) sicaklik laboratuvar: sicaklik Olgtim cihazlarinin
kalibrasyﬂnﬁnda kullamlan standart platin direng termometrelérinin 1990 Uluslararas: Sicaklik
Olcepi ITS-90’a gdre kalibrasyonunu yapmaktadir.' Bu (;allz§m'ad.a UME’de ITS-90’a gore
234.3156 K ile 692.677 K arasinda gérgeklegtirile:n sabit noktalar ve kargilagtirma metodlan

ile kalibrasyondan ve bu kalibrasyonlardaki matematiksel isiemlerden bahsedilmistir.

. Girig

Uluslararas: sicaklik f;')llgegi [TS-90 daha o6nceki sicaklik Olceklerinden elde edilmistir.
Bunlaria mumkin olan termodinamik sicakliklara yakin olarak 6lgiilen sicakliklar hassas ve
tekrarlanabilir olarak formiile edilmiglerdir. 1927 yilinda CGPM tarafindan ilk Uluslararast
Sicaklik Olgepi ITS-27 kabul edilmistir. Platin diren¢ termometresini sicakhk interpolasyon

czham ﬂiarak uluslararas:n smakhk elgegmde 11k olarak kullamlmas1 1927 yilinda olmu§tﬂr
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termometresinin kullamlmasm; kabul atm1§t1r. Bundan SONTIa ITS—48, IPTS~68 ulusiararasi
sicaklik 6lcekleri kabul edilmistir. En son olarak 1990 yilinda Uluslararas: Sicaklik Olcegi
ITS-90 CGPM tarafindan kabul edilmistir [1].

11"19.90 Uluslararasi Sicaklik Olgegi 1987°de yapilan 18. Genel Olgti ve Agirliklar

' - Konferansi'nin 7. maddesinde belirtilen Oneriye gére 1989°da yapilan toplantisinda

Uluslararas: Olgli ve Agirliklar Komitesi tarafindan kabul edilerek 1968 Uluslararas: sicaklik

' olceginin yerini almustir [2].
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ITS-90 Uluslararasz Sicaklik Oigegl sicakliklari, bellrh bir sicaklikta ﬁz:tksel olaylarla
tanimlanmig belirli 1s1sal denge durumlarina dayandmlmlgtzr Bu 1s1sal dummlar genel Olarak
sabit noktalar olarak belirtilirler. ITS-90 alt bélgelerinde tammh sabit noktalar ve bu b@lgelere
ait interpolasyon cihaz ve de}nklemlerinih kullaﬁlldzgi_ sicaklik Olgegidir. ITS-90, 0._65 K’den
plank 1$1ma kanunu terimleri ile ﬁlqﬁlebilecak sicakliga kadar (1357.77K) olan bolgey1 'kaps::ir.
Bu Olcek 4 ana alt bblge ve bunlarin alt bolgelerinden olusur. '

Platin direng termometresz ITS-90 da 13. 80331{ 1234 93K arasinda kullanilan temel
interpolasyon cihazidir. Kullamlan araliga gore 25Q, O. 259 ve 2.50Q platin direng

termometreler bu aralikta temel referans standarmdlr
2. Platin Diren¢ Termometreleri I¢in Kalibrasyon Metodlan

Sabit Noktalar Ile Kalibrasyon

Platin direnc termometrelerin (PRT) kalibrasyonunda en 6nemli sabit nokta suyun iiglii
noktasidir. Ciinkii ITS-90 da PRT’nin interpolasyﬁn esitlikleri bu degere dayandirilarak
belirlenmistir. Suyun ut¢li noktast saf suyun katt, SIVI Ve gaz fazinin {i¢lniin de bir arada
bulundugu denlge halidir {3].

Platin diren¢ termometresinin kullanicinin uygun buldugu en sik araliklaria suyun Gg¢li
noktasinda diren¢ degeri kontrol edilmelidir. Clinkii suyun {glii noktas1 degerindekt bilyilik
degisiklikler termometrenin govdesinde hasar oldugunu veya kotii kullanildigim gdsterir.
Kabuledilebilir limitlerdeki degisiklikler PRT’ye nem kagagi olmasindan, izolasyonun
komiirlesmesinden, bazi sarmallarin kisa devre olmasindan veya bazt yapisal tahribatlardan
kaynaklanabilir. '

Platin direng térm{}metresinin suyun {iclii noktasindaki bazi direng degisikhikler
gecicidir. Bu degisim mekanik ve 1sisal soklardan olabilir. Platin direng termometrenin
sertifikasindaki diren¢ degerinde meydana gelen direng degisimleri, termometre yaklagik
450°C’de 4 saat bekletilerek (tavlama) yok edilebilir ve sertifikasindaki direng degeri tekrar
elde edilebilir veya bu degere c¢ok yaklagilabilir. Suyun {clil noktasindaki direng
degisikliklerinin en biiylik nedeni sogutma yOntemi sirasindaki sogutmadan kaynaklanan
termal soklardir. Bu nedenle PRT’yi yiiksek sicaklik bolgesinden ¢ikartirken dikkat etmek
gerekir. Ornegin standart PRT igin tipik sogutma program: 630°C’den 100°C’ye sogutma

isleminin en az 30 dk siirmesini gerektirir.
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......................

.................................................................

Eger PRT nin suyun uqlu noktasmdakl d1ram; degeri Snemli Olciide degismis ve taviama
islemi 1le bu deg1§1m gldmlemayorsa term{)metre sabit noktalar kullanilarak kalibre edilir.
Platm direng termometrelerm kahbrasyenunda kullanilan en 6nemli sabit nokta suyun
ug:lu ncktasxdzr Cunku ITS-90 bir PRT’nm interpolasyon 6§Iﬂlklerll‘il bu degere dayandirarak
belirler. 13.8033K ile 692.67’71( arasinda kullamlan denklemler ITS-90 tarafindan
tammilanmistir [4]. . |
Platin direng termometresinin  ITS-90 sicaklik Olgegine gore kalibrasyonunun
yapilabilmesi i¢in asagida vérilen gartlgrdan birini saglamasi gerekir.
W (29.7646°C). > 1.11807 [1]
W (-38.8344°C) =< 0.844235 2]
Giimiis donma noktasina kadar kullanilan platin direng termometresi ayn1 zamanda su
esitligi de saglamalidir: . | '
W (961.78°C) > 4.2844 N 3]
Eger PRT yukaridaki §artlérdém birini 'Saghyﬁrsa PRT’nin suyun {icll noktasinda direng
degeri Olgiiliir ve kalibrasyon yapﬂacak swaklxk bolgesmm en ust degerinin 20°C-30°C
lizerindeki bir f1r1nda 2-3 saat tavlamr. Bu siire sonunda firmdan cikartilip sogutulan
termometrenin tekrar suyun ii¢lii noktas: direnci élgiitiir. Taviama isleminden dnce ve sonra
Olcilen suyun Uglli noktast direng ' dégarleriﬁin farkina bakiir. Bu fark 1-2 mK ise,
kalibrasyon metodu uygulamr Eger bu fark 2 mK den bilyiikse tekrar tavlama iglemi yapilip
yukaridaki metod uygulanir.
Kararhilig iyi olan termometreler ig,i'n; kalibi'asyaﬁa 234.3156K - 692.677K arasindaki
bolgede Cinko sabit noktasindan baslamir. Hiicrenin donma platosuna geldigi kontrol

termometresi ile tespit edildikten sonra kalibrasyonu yapilacak PRT on 1sitma islemine tabi

PR ) [ [T S,

, ___,.,.__.___.___._....tutularak hucres:ye daldirilir ve. dengeye gelmﬁm 19:11 10-15-dk bekdenir. Her iki dakikada bir

1 “IMATVE V’Q ﬂ‘“‘“l‘lﬁ"“‘yakl‘a“sik‘“5““‘6I'¢'um alinir.” Olgumler F18° AC‘ diten¢ koprusinden ~—

(hassasiyeti 0.1 mK) R/R, direng orani seklinde alinir. Burada R, sabit noktada platin direng

termometresinin direng degeri, R, sicakligi ¢ok iyi kontrol edilen (+ 10 mK) yag banyosunda

saklanan standart direncin degeridir. Bes Olclimiin ortalamasinin standart diren¢ degeri ile
carpimiyla R, degeri elde edilir. Kalibrasyon sirasinda 1 mA vev2 mA ile alinan degerlerden

termometrenin kendinden 1smma etkisi bulunur. Bu etki asagidaki denklem ile hesaplanir:
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Burada I, ve I, 1 mA ve V2 mA akim :dégerléﬁ 'R1 ve Rg bu akimlarda f_’;lgﬁlen direnc
degerleridir. Kahbrasyonu yapilan termometre icin bulunan kendinden . 1sinma degerl
belirlenerek sertifikada belirtilir. Bu kahbrasyma ait diizenek sekil 1 de verzlngtlr Kaydedicz
ile F18 kopriisiinden okunan degerlerden bir hane daha fazla okuma yapilir. |
Sabit noktada alc;umler tamamlandlktan sonra kullanilan p]atm direng termometresmm
daldirma derinlifinin yeterh olup olmadiginin testi yapllmaktadlr Termometre ilK énce 2 cm
ve daha sonra 4 cm sabit nokta hiicresinden yuka:ri yukseltlhr ve sonunda orjinal (tam
daldirma) pozmyemma getirilip olclim alinir. Iyl 'blr termometre 1(;1:1 daldlrma der1nhg1
testindeki olciimler arasindaki fark 1 mK’ den fazla olmamalidir. Bu 1§Iem blttiktﬁﬂ SOnra
termometre hiicreden qikartiir 6nce oda sicakliinda sogutulur. Daha sonra su x,;..b_uz

karisiminda 6n sofutma yapilarak suyun Ggli nokfﬁéinda ﬁlqﬁm yapﬂlr. |

K

W = 7 _ denkleminden cinko icin W, degeri hesaplanir. R, degeri igin ¢inko

0.01° ¢

platosunda 1 mA akimda olgu]en direng degeri ortalamaél kullamhr |
~ Kalibrasyon kalay donam nﬁktasmda yapﬂacaksa kalay danma platasu olugturulur kao
sabit noktasinda yapilan Slciimler tekrar edilir. Kalay hiicresindeki olgumlez‘ b;ttlkten sonra
termometre hucreden glkamlarak once oda szcakligmda sonra da su buz kar1§1mmda On
sogutma yapﬂarak suyun tcli noktasmda olgulur Kalay 1911'1 W degeri hesaplamr R degerz
icin kalay platosunda 1 mA }qmda olgulen dlrenq degerl ortalamam kullamhr -
Her bir sabit n()kta icin S&blt noktamn uzunluguna ve termometremn daldn*ma
derinligine bagh olarak basmg duzeltmem yaplhr [2] - -
Tum ol¢limler bitukten sonra hesaplama 1§lemlérl yéplllr Sabxt noktalara .ﬁzt W

degerlerz t < 0° C icin -
W(T,) - W(T,) = alW(T) - 1] +6[W(T) - 11> + ¥, clin W(T )™ 151

".I--., 'I. i=1

= 0°C i¢in

S



Wltog) =~ Wtsg) =a(W(to) - 1) +B(W(t,,) = 1)+ (W2, ) - 1)* +d[ Wt ) - W(660.323 ° O) ]2 6]

§ekl1nded1r W, degeri Igm her bir sabit n{:}ktamn hidrostatik basing etkisi hesaplanip sabit
'naktaya aIt gercek sicakhik degerl bulunur. Bu deger t < 0°C ic¢in

12 ‘“ + 17
W T < A + 3 4, [PETIEK) ¢ 15 g
i=] ,, : _

ve't 2 0°C icin

o eoC - 481)
) = Co * Ei d Y
= ;

18]

wh

dﬂnklemlerinde yerine konarak W, degeri bulunur (A,, A, C, ve C; katsayilar: I'TS-90’da
vmlngtzr) Kalay ve ¢inko sabit noktalar: icin 6 no’lu denklem ayri ayri yazihir (0 -420°C
arasmda c=d=0 alinir). Bulunan W, degeri bu denklemde yerine konarak termometrenin a,
b katsayﬂarl bulunur,

Yapﬂ'an bu kalibrasyondaki belirsizligin hesaplanmasinda ise dnemli noktalar sunlardir:

A “tipi belirsizlik : Rastgele hatalar olarak nitelendirilir. Olciim sirasinda alinan

degéflerdEki standart sapmadan bulunur.

= 1 : = 2
[ - s n_“;(x X,,) (9]

Burada n: olglim sayisi, x; : i. dl¢iimdeki deger, X, : Olgim serisinin ortalama degeridir.
_"B tipi belirsizlik ; Sistematik hata olarak nitelendirilir. Sistematik hatalar belli ve
sabittir,

Bl : Elektriksel 6lciim belirsizligi kullamlan ki:'rpriiden gelen belirsizliktir.
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B3 ........  Sabit nokta metalinin safsizligindan._gelen belirsizlik o

B4 . S;tyun ucit noktasindaki direnc degerinin degigimi

Toplam B tipi belirsizlik: $ w = BI? + B2% + B3 + BA?

§eklind§: hesaplanir. Eger B tipi bilesenler dikdortgensel dagilim seklinde verilmis ise her bir

B tipi bilesen degeri icin V'3 ile bolunmus degerleri alinir,

e
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Toplam belirsizlik ise U, = \/s'-’ + ( E U, )2 dir.

Genisletilmis belirsizlik u = kU,_ dir. Burada k kapsam faktorli olup %93 gilivenilirlik i¢in
k=2 dir. -

. /

Sneln Ahﬂg [

DUsLK Yuksek | F18

sicakli sicaki | o
{tr:ﬂe ! i direnc koprisu

“m_wﬂrﬂ‘/ “mwﬁ,-a/ _ |

-l Bilgisayar
Ka:.rcfedim'

Standart Direng
Yag Banyosu
i

Sekil 1. Sabit noktalar ile-kalibrasyt}n diizenegi

Platin Direne Termometrelerin ve Saynsai Térmﬁmetre!erin Karsilastirma Yumﬁmn fie
Kalibrasyonu - |

Bu araliktaki kalibrasyonlarda -50°C - 0°C arasinda alkol banyosu, 5°C - 80""’C arasmda
su banyosu, 150°C - 250°C arasinda yag banyosu ve 250°C - 550°C arasmda tuz banyosu
kullanilmaktadir. Kalibrasyonlardaki 6lctimler 4 tel baglantili direng termometrelerl 116 yapilir.
Bu tip kahbrasyonlarda test termometrelen kalibrasyonda kullanilacak referans termometre.
ile birlikte kalibrasyon aralifina ait sivi banyoya daldiriiir. Olgiim yapilacak smaklzk degerlﬂrll
kalibrasyonu istenilen aralikta, ayrica belirtilmedikce, en az bes noktada secilir. Eger
kalibrasyon, Ozellikle bazi noktalarda istenmigse o zaman belirtilen sicaklik degerleri
kalibrasyon noktalar olarak alinir. Her bir kalibrasym noktasinda en az 5 dlciim alinmalidir.”
Olciimler koprii (hassasiyeti 0.1 mK) dengeye geldikten 5 - 10 dakika sonra alinir. Her bir

Olclimde, Olclimler arasinda 2 dakika beklenir. Kalibrasyon sirasinda yag banyosundaki
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direnglerin sicaklifimin kararli (30.01°C) olmas: istenir. Kalibrasyon diizenegi sekil 2’de

verilmigtir.

Endiistriyel Platin Diren¢ Termometrelerin (HMO) Kalibrasyonunda Izlenen Yéntem

(a) Kalibrasyonu yapilacak platin direng termometre (Ptl()_(})*ﬁin suyun lcii noktasindaki
veya buz noktasindaki direng degeri Slciiliir.

(b) Ptl00 termometre max. kalibrasyon sicaklifinin 20°C-30°C iizerindeki sicakliga
ayarlanmis fininda 2-3 saat tavlanir.

(¢) Tavlama isleminden sonra finindan ¢ikartilip sogutulan termometrenin tekrar suyun u¢la
noktasindaki direnc degeri Slciiliir.

(d) Iki 6lglim arasindaki fark 10 mK'den bliylikse (b) adimindan itibaren islemler
tekrarlanir. Fark yine 10 mK’den biiyiikse kalibrasyon sertifikasinda bu durum belirtilir
ve belirsizlik hesabinda bu durum g6z6niine alinir. Fark 10 mK’den kiigiikse ;

(e) Kalibrasyona kalibrasyon araliginin en yiiksek degerinden baslanarak ve 0°C’ye dogru
5> noktada ol¢limler alinir, Negatif sicaklik degerlerinde ise en diisiik degerden baslanip
0°C ye dogru olglimler alinarak kalibrasyon yapilir.

(f) Ptl00 termometre banyoya referans termometre ile ayni seviyede olacak sekilde
yerlesgtirilir. Miimkiinse metal blok i¢ine yerlestirilir.

(g) Ayarlanan sicaklik degerlerinde referans termometre ve Pt100 termometrenin okudugu
degerler direng orani olarak ajfm anda okunarak kayde:dilir.

(h) Her bir sicaklik deger'i.i(;in en az 5 okuma yapﬂif ve okunan degerlerin ertalamalan
almir.

(1) Referans termometrenin diren¢ orani degerleri direng degerine ¢evrilir,

gt Uy gy UL LN

...................................................................................................................................................

X ! Kalibrasyon sicakliginda okunan oran
Rgrp @ Yag banyosundaki standart direncin degeridirl_ ve banyo sicakligina baghidir.

Rgrp degerinin bulunmasi:

Rep =1 (t, -t )u R ] +R [11]

¥

R, : Referans termometrenin direng degeri

s : Standart direncin 6l¢iim anindaki sicakligs |
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t.  : Standart direncin sertifikasinda belirtilen kalibrasyon sicaklig
u, : Standart direncin sertifikasinda belirtilen sicaklik katsayis

R, : Standart direncin sertifikasinda belirtilen direng degeri

() Referans termometrenin direng degeri sicakhia cevrilir.

Referans termometrenin direng degerinin sicaklifa ¢evrilmesi :

W o= ' - [12]

R, o ¢ Referans termometrenin suyun {iclii noktasindaki direng degeri
Referans termometrenin a, b katsayilari ve suyun liclii noktasindaki direng degeri (R o)
termometrenin sertifikasindan alinarak asagidaki denklemde yerine konur ve bu denklemden

W, degeri bulunur. t < 0°C i¢in

j .
Wy =W, =a[W, - 1] +b[W,-1F + 3 ¢ [In WJ™ [13]
: A =] :

t =2 0°C igin

W -~ W =a(W -1)+b(W -1 +c(W - 1) +d[W - We60323°0OF (14
denklemieri kullanihr. |
Bulunan W, degern kalibrasydﬁ araligina gi')r'e asagidaki denklemlerde yerine konarak

referans termometrenin R, degerine karsilik gelen sicaklik degeri bulunur.(B,, B;, D, ve D;

katsayilart igin ITS-90’da verilen tablodan alinir.) t < 0°C igin

s [wyT,\¥¢ - 0.65]
T,/273.16K = B, + 3 B, Ao [15]
= 0.35
t 2 0°C «in
i W - 264 [16]
t/°C =D, +'Y. D |=Z
“ ‘ E; L Led |

denklemleri kullanihir.
(k) Bu bulunan sicaklik degerleri Pt 100’{in okudugu degerler ile karsilagtinlarak bir tablo
hazirlanir. Ayrica kalibrasyon bf’ilgesindeki sicaklik degerlerine karsilik gelen Pt100

termometrenin direng ve Wt degerlerini giﬁSteren bir tablo verlir.
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(1) Referans termometrenin okudugu' sicaklik degerlert ve Pt100 termometrenin bu
sicakliklarda okudugu direng degerleri agsagidaki denklemde yerine konarak A, B, C

katsayilar: bulunur.

R(t) =RO°C)| 1 +At+ B+ Ct® (- 100°0)] [17]

t>0°C icin C = 0 dur.
R(O°C) degeri R(0°C) = R(0.01°C)*0.9999602 esitliginden bulunur. Hazirlanan
sertifikada A, B, C katsayilari, R(0°C) ve R(0.01°C) degerleri belirtilir.

y ey S S ASL-18 Kopru
ﬂﬂ}?‘} /
s met I
: ?

[T L

..‘,- 7 r_. el gl bl ooy || wYE 8
.-"r .-""I‘l .-"'" ._,...-' /
s s - . ] e
r"l;.

oU Banyosu  Yad Banyosu  Tuz Banyosy
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Standar t dreng «in yad banyosu

Sekil 2. Karsilagtirma ydntemi ile kalibrasyon diizenegi

Sayisal termometrelerin kalibrasyonunda izlenecek vontem

fhrmmimim et ———— ——————— - ————— [ [ -

e —————— ;b bt e — e el n e mm m e e m e ———

b) Ayarlanan sicaklik degerlerinde referans termometrenin okudugu direnc oram degerleri ve
bu degerlerde sayisal termometrenin okudugu sicaklik degerleri aym: anda okunarak
kaydedilir. '

¢y Her bir sicaklik degeri icin en az S 6lctim ve sonunda bu degerlerin ortalamalar: alinir,

d) Referans termometrenin direng orani degerleri direng degerine cevrilir. (Pt100 kalibrasyonu

1 adimi)

e) Bulunan direng degeri sicakhifa cevrilir. (Pt100 kalibrasyonu j adimi)
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f) Bulunan bu sicaklik degerleri sayisal termometrenin okudugu degerler ile karsilagtirilarak
aradaki fark bulunur. Bu fark ters isaretle termometrenin diizeltme degerleri olarak
kaydedilir ve bir tablo hazirlanir.

Kargilastirma metodu ile kalibrasyonda belirsizlik bilesenleri ise sunlardir:

A tip1 bilesen : Rastgele hata bile§enidir+ Kalibrasyon strasinda alinan Olclimlerin ortalama

degerden standart sapmasi olarak hesaplanir. |

B tipi bilesenler

Bl : Kopruniin dogrulugu

B2 : Referans termometrenin sertifikasinda verilen belirsizlik

B3 : Standart direncin sertifikada verilen belirsizligi

B4 : Kullanilan banyonun kararlilig

B5 : Kullamlan voltmetrenin dogrulugu

Toplam B tipi hata bileseni: ¥ u, = BI? + B2? + .., + BS?

seklinde hesaplanir. Eger B tip: bilesenler dikdortgensel dagilim seklinde verilmis ise her bir

B tipi bilesen degeri icin V'3 ile boliinmiis degerleri alinir.

2

Toplam belirsizlik 1se U, = \/ e ( Y, ) dir.

Genigletilmig belirsizlik u = kU, dir. Burada k kapsam faktorii olup %95 glivenilirlik icin
k=2 dir.

Sonug

Yapilan kalibrasyonlarda referans termometreler sabit noktalar ile kalibre edilerek ITS-
90’daki gerekli sartlar ve referansin izlenebilirligi saglanir. Referans termometreler
kullanilarak yapilan karstastirma metodu ile kalibfﬁé”}f@n]aﬂa [TS-90 sicalik Olgegine
izlenebilirlik saglanir. Burada anlatilan kalibrasyon metodlari UME’de izlenen yontemi
aciklamaktadir. UME’'de referans termometreler kullanilarak -38°C ile 420°C arasinda
kalibrasyonlar gerceklestirilmektedir. Bu sicaklik 6lcegi yakin gelecekte -38°C ile 961°C
arasina ¢ikarilacaktir. Boylece endistri tarafindan kullanilan referans termometrelerin ulusal

standartlara izlenebilir olarak kalibrasyonlari gerceklesecektir.
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