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OZET

Helyumun buhar basing sicakli$r 3 Kelvin'den baglayarak bakirm donma nokiasi
sicakligr olan 1357.77 Kelvin’e kadar olan sicaklik olgiimlerinin tiim Dimyada izlenebilir
olabilmesi icin 1990°da yaymlanan [1] Uluslararas: Siwcaklik Olgeginin ((TS-90) belirledigi
kosullarda, sicaklik olciimlerinin gerceklestirilmesi gerekmektedir. Her iilke mevcut I15-90

sicaklk olcegini ilk once uluslararast alanda sonra ulusal alanda izlenebilirliginin olusturmast
gerekmekiedir.

UME sicaklk laboratuvary, ITS-90 sicaklik olcegini Civadan (~38.8344 °C) baslayarak
Giimiisiin domma noktas1 sicakligima (961.78 °C) kadar olan sicaklk arvaligmda kurmayr
basarmstir. 1TS-90 sicaklik olceginin UME de tanmmast ve muhafazast gerceklestirilmistir.
ITS-90 sicaklik dlceginin kabul ettigi veferans termometrelerin (SPRT ler) kalibrasyonlarmi ait
metodlar gelistivilerek referans termometrelerin UME de kalibrasyonlary birincil diizeyde
istenilen belirsizlikle yapilmalktadir.

1.0 GIRIS

Metroloji bir iilkedeki o6lgme, standartlagma, kontrol ve kalite sisteminin altyapisinin
olusturmak kalite giivenligi i¢in iiriin ozelliklerinin belirlenmesine ve kalite kontroliine iligkin
kapsaml bir sistem olusmasimu saglar. Ayrica bir ilkenin bayat standardmimn yiikseltilmesinde,
cevrenin ve titketicinin korunmasmnda, bilimsel ve teknik arastuwmalarda ve daha birgok konuda
onemli bir yer tutmaktadir. Oldukga genis kapsamh bilimsel ¢aligmalarda, elde edilen ve zamanla
degisimi yilda milyonda bir derecesinde olan standartlarn dogruluklari, kalibrasyon araciligiyla
tiim 6leme ve test cihazlarina aktarilir. Bu sekilde olusturulan her 6lgiim, BIPM (uluslararast Olgii
ve Agirliklar Biirosu) tarafindan bilimsel tammlar yapiinug yedi temel olgtim birimine baglanir.
Metre, Kilogram, Saniyve, Amper, Kelvin, Kandela, ve Mol olarak anifan bu birimler, yapilan
tm olctimlerin ST Uluslararast birimler sistem’indeki temellerini olugtururlar.

Sicaklik birimi Kelvin (K) evrensel olarak maddenin en iyi tammlanmig ve tekrarlanabilir
hali olan suyun iicli noktasimn termodinamik (mutlak) sicakhfimun 1/273.16°s1 olarak
tammlanmustir. Sicakligin giinlik hayatta kullamlan santigrad dereceye ¢evrilmesi asagidaki esitlik
ile gerceklestirilir.

t/ °C=T/K - 273.15
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-------------------

t/ °C sicakhi@: derece santigrad, T/K ise Kelvin smakhgzdir Buna gore suyun Uclii noktast sicakhig
0.01 °C dir.

1.1. Daha Oneceki Sicaklik Oleekleri Ve ITS-90 Sicaklik Olcegi [1-2]
i I8-27
ITS-27 pek ¢ok tekrarlanabilir sicakliklardan veya belli sicakliklan veren sabit noktalardan

ve biitiin dlgek boyunca farkli bélgelerde kullanilan Gi¢ farkh cihazdan olusur, Platin termometre

digiik sicakhiklarda, %10 rodyum-platin isilgift orta bolgede ve optik pyrometre de yiksek
s:caklxklarda kullanilir.

Platin termometre icin sabit noktalar, buz noktas: (0.0'OG“C), oksijen, su ve siilfirin kaynama
noktalan (sirast ile -182.97 °C , 100.000 °C ve 444.60 °C) olarak tamimlamr. Optik pyrometre igin
1se sabit nokta altimin donma noktasi ve kullanilan formiil de Wien kanunudur.

(i) IT5-48

Platin diren¢ termometresinin alt smur aralif -190°C’den oksijenin kaynama noktasi
-182.97 °C olarak degistirildi ve Platin termometreleri ile isilgiftin birlesme noktas: antimonun
donma noktas: olarak belirlendi. Gimiisiin donma noktast 960.5 °C verine 960.8 °C olarak
tanimland:. Altinin donma nokfast altin ergime noktast (1063 °C) olarak degistirildi. Planck
radyasyon kanunu kullamlmaya baslandi. Ikinci radyasyon katsayisi, c,’nin, degeri 1.432x10

metre kelvin yerine 1.438x10” metre kelvin oldu. Standart direng termometre ve 1sigiftin
interpolasyon formiiliindeki sabitler izinli aralikta degistirildi.

iii) IPTS-48

1960 yilmda ITS-48 lizerinde yapilan bir degisiklikle 1954 yilinda termodinamik sicaklik
birtmi Kelvin’in tek tammi olarak kabul edilen suyun ¢l noktasi, bu bolgede, kalibrasyon noktasi
olarak buz noktasinin yerine kabul edildi. Cinkonun donma noktasida siilfiiriin kaynama noktasi

yerine tercih edildi. Standart direng termometre ve isilgiftin interpolasyon formiliindeki sabitler
1zinli aralikta yeniden degistirildi.
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'temmdznannk degerlenne yaldastlran pek c;{}k rakamsal degisikhkler ya.pﬂdl Olgegm alt 11rmt1

13.81K’e uzatildi ve alt1 tane sabit nokta olgege katildi. Hesaplamalarda kullanilan sabitlerde de
degisikikler yapidi. Sdlfuiriin kaynama noktast yok edildi. Direng termometre aralify igin
interpolasyon formiilii daha karistk oldu. Ikinci radyasyon katsayisy, co’nin, degieri  1.4388x10™
metre kelvin oldu. Standart direng termometfe ve isilgiftin interpolasyon formiiliindeki sabitler
izinli aralikta degistirildi.

{v) Ulusiararasi Sicaklik ﬁigeg"é (TTS-90Y mmn Tannm

‘ ITS-90 sicaklik 6lgefi, daha 6nce kullamilnus olan birgok uluslararasi sicakhik Olgeginin
bugiine dek gelismesiyle ortaya cikmustir, Bu olcekder, sicakhk 6lgimlerinin dogru ve
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tekrarlanabilir bir sekilde yapilmasina ve olgiilen sicakliga kargilik gelen termodinamik sicakliga en
yakin sekilde hesaplanabilmesine olanak verecek sekilde formiile edilmigtir.

Uluslararas1 Olcii ve Aguliklar Komitesi tarafindan 1989 yihinda, 1968 Uluslararass
Sicaklik Olgeginin verine kabul edilen 1990 Uluslararasi Sicaklik Olgegidir [1].

ITS-90 0.65K ’den Planck radyasyon (monokromatik radyasyonu kullanarak) kanununa
gore pratik olarak olgiilebilen en yitksek sicakhiga (1357.77K) kadar uzamr. ITS-90 herbirmde Too
sicakliklarinin tammlandigi araliklan ve alt-araliklari kapsar. Bu aralik ve alt-araliklarin bir ks
iist Giste gelmektedir ve bu durumun olustugu yerlerde Top’in farkh tammiamalar: meveuttur. Bu
farkli tammlamalar esit statiiye sahiptir. Ayni sicaklikta, farkli tammlamalara gore yapilan yiiksek
dogruluklu olciimler arasinda sayisal farkliliklar meydana gelebilir. Tantmlanmig iki sabit nokta
arasinda bulunan bir sicaklik icin kabul edilen iki interpolasyon aleti sayisal farkhilikta Toy degeri
verebilir. Gergekte biitiin bu durumlarda ortaya ¢ikan farkhihklar ihmal edilir diizeydedir.

ITS-90 oyle bir sekilde diizenlenmistir ki, araliklar boyunca verilen herhangi bir sicakltk
icin Too’in sayisal degeri, dlgegin kabul edildigi zamanda en iyi sekilde hesaplanan sayisal degerine
bir vaklasimdir. Termodinamik sicakliklann direkt olgumleriyle karglastirmak suretiyle, Too
olcimleri daha kolay yapilir; daha dogru ve tekrarlanabilir 6zelliZe sahiptir.

ITS-90, alt bolgelerinde tanimh sabit noktalar (tablo 1 de verilmistir) ve bu bolgelere ait
interpolasyon cihaz ve denklemlerinin kullamldig: sicaklik lgegidir.

Tablo 1. ITS-90 flcegini olusturan sabit noktalar

Fumara Sicaklik Madde Durum W(Too)

Tg{}/ K | i
1 3-5 He vp ﬂ
2 13.8033 e-H, tp 0.001 19007
3 ~17 e-H, vp (0.002 296 46)
|4 ~20.3 (veya He) (veya gp) (0.004 235 36)

e-Hz vp
(veya He) (veya gp)

3 24.5561 Ne tp 0.008 449 74
6 54,3584 O, tp 0.091 718 04 |
7 83.8058 Ar tp 0.215 859 75
8 2343156 Hg tp 0.844 142 11 ]]
9 273.16 H,0O tp 1.000 000 00
10 302.9146 Ga mp 1.118 138 89
l 11 429.7485 In fp 1.609 801 85 |
12 505.078 Sn fp 1.892 797 68
13 692.677 71 fo 2.568 917 30 II
14 933.473 Al fp 3.376 008 60
15 1234.93 Ag fp 4286 420 53
116 1337:43 Au fip |
17 1357.77 Cu fo “

}
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ITS-90°da, 0.65K-5 K arasinda “He ve ‘“He gaz-basing iligkileri, 3K-24.5561K arasinda
gaz termometresi, 13.8033K-1234.93K arasinda Platin direng termometresi ve 1234.93K’in
| tizerinde Planck radyasyon kanunu interpolasyon cihaz ve esitlikleri olarak kullamlir.

| 2.0, ITS-90 SABIT NOKTALARININ p;ER@EKLEsT IRILMESE VE STANDART
PLATIN DIRENC TERMOMETRELERININ (SPRT’S) ITS-20°A GORE
KALIBRASYONLARI [3]

Standart platin direng termometreleri, sicaklik oOlgiimlerinde interpolasyon aleti olarak

* kullanlmak tizere Uluslararast Sicaklik Olgegi 1990 (ITS-90) tarafindan [1] tanimlanmustir. Standart

platin termometreleri 13.8K ile 961.78 °C sicaklik araligim kapsar, 13.80 K ile 273.16 K (0.01 °C)

arasinda genellikle 25€) (273.16 K deki degert) kapsiil tipi termometreler kullaniir. Long stemmed

(uzun govdeli) tipt termometreler (bunlarda 25Q) ise —~189 °C ile 660 °C arasinda kullanilmaktadirlar.

Yiksek sicakhk termometreleri, genellikle 0.2 ve 2.5 (273.16 K deki degerleri), 0 °C ile 961.78 °C
araliginda kullanihirlar.

Uluslararast  Sicaklik Olgegi  1990°a gore standart termometrelerin  kalibrasyonlarmmn
yapiabilmes: 1¢in standart termometreler agagidaki sartlan saglamabdirdar;

W(too ) = R(too ) / R(0.01 °C),

bu esithge gore, R(to ); standart termometrelerinin belli bir sicakhktaki direng degeri, R(0.01 °C);
standart direng termometrenin suyun te¢lii noktasmdaki direng degeridir.

Galyumun erime noktasinda,
Wi(tey } = 1.11807,
Civanm lichi noktasinda,

Wity ) < 0.844235 olmahdir

Bu d.e gerlerden blnm s-;agla.yan standart platm dareng temometrelm zstemleﬂ kal:brasyon

termometrelerin YTS-90°a gore sapma katsaynlan hesaplamr ve termometreye ait sertifika diizenlenir.

Kalibrasyon sertifikasi, standart platin termometrenin degisik sabit noktalardaki direng degerlermi, ITS-
90’gore sapma katsaydarim, termometrenin suyun gl noktasmdaki (SUN) kararhligim ve kalibrasyon
belusizligin icermekiedir.
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2.1. Suyun Uglii Noktasmda Olgiimler
Standart platin direng termometrelerin suyun tigli noktasindaki 6lciimlerinin gerekliligi;
«»  termometreler i¢in gerekli direng oranlannin hesaplanmast,

=»  termometrelerin her bir sabit noktadan sonra suyun {igli noktasinda olglilmest ile
termometrelerin kalibrasyon basmdan sonuna kadar kararldiklarmun kontrol edidlmest.

=  kalibrasyonu yapilmis termometrelerin direng degerlerinin zamanla degisip
degismediginin kontroliinde kullanilr,

2.2. Suyun Uclii Noktasmmn Olciimii Ve Hazirlams Yontemleri

Suyun tclil noktast hiicreleri itk 6nce 2 saat yaklagik 0°C de olan suyun ti¢lii noktas: muhataza
banyosunda sogumaya birakilir. Suyun iiglii noktast hiicresi igindeki, termometrenin girdifi tlipiin
etrafinda homojen bir buz tabakasi olusmasi i¢in, UME kullamlan yontemlerden iki tanesi agagida
acikianmustir [3].

i) Kuru karbon dicksit yontem (k

Hucrenin igindeki termometrenin daldmldigz tiip, kuru pamuk ile tyice temizienir. Cok 1yt bir
sekilde ufalanmug katt CQ,, suyun iigli nokta hiicresi i¢ine bosaltlr ve katt CO, hiicrenin i¢inde
homoien olarak dagimasma dikkat edilir. Hiicre el ile yavasca vurularak katt CO,'in homojen olarak

yukaridan asagiya dogru dagiimast saglanr,

SUN hiicresi icindeki kati CO, seviyesi ile hiicrenin igindeki su seviyesimin aym olmast gerekir.
Eger kat1 CO, sevivesi su sevivesinden fazla ise, hiicrenin i¢indeki su seviyesinin st tarafinda buz
kopristi olusabilir ve bu suyun tglii noktast hticresinin kirilmasma sebep olabilir. Eger buz kopriisi
olusursa, hiicrenin iist tarafi bagparmak ve orta parmak arasinda hareket ettinlerek olugan buz kopriisi
eritilir ve hiicrenin kinlmasi onlenir.

Buz tabakasinn kalnhgi 4mm-8mm arasinda oldugunda katt CO, eklenmesi durdurulur. Bunun
kontrolii, hiicrenin alt tarafim icinde 0 °C de buz su kanginu iceren beher i¢ine daldirilip, beherin yan
cephesinden bakilinca olusan buzun kalnbfmmn ne kadar oldufu rahatlkla gozlenir. Olusan buz
tabakasi ile hiicrenin dis duvan arasindaki mesafe 2mm den az olmamahdir, aksi takdirde SUN hiicresi
buz tabakasmn genislemesinden dolay: kirilabitir. Geriye kalan CO; hiicreyi ¢ok yavag egilerek digans
dokiiliir veya hilcrenin icinde kendi kendine buharlagmasi icin birakilir. Hilcrenin igi en az iki kez saf su
ile yikanir ve tekrar yerine buzda sofutulmus su konur. Bu islem buz tabakas: hiicre icindge
dondiiriltmeden dnce yapimalidir. SUN hiicresi muhafaza banyosuna konulur ve kararlt hale
gelmesi icin en az 24 saat beklenir (veya tercihen iki giin).

Olciime baglamadan énce oda sicakh@inda olan metal (veya cam) gubuk (7 mm ¢apinda) SUN
hiicresine yaklasik bir dakika daldinbr ve bir miktar buzun erimesi saglanir, Hiicre ¢ok yavagca ve
nazikce dondiriliir ve buz tabakasmimn termometrenin daldinldig: tiiptin etrafinda serbestce dondagi
o6zlenir. Eger buz tabakasi donmilyor ise metal ¢ubuk tekrar daha az bir siire ile hiicreye daldinlarak
islem tekrariamr.

i) Soguk daldiecr cubuk véntems:

SUN hiicresinin icindeki termometrenin daldinldigy tiip kuru pamuk ile iyice temizlenir. Ttpiin
icine 2-5 mm olacak sekilde saf alkol konulur ve 10-15 dakika boyunca ufalanmg katt CO; atilarak alt
kisimda bir miktar buz tabakasi olusturulur.
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T PE-100 termonetre 1¢n 0.5m,

FARA MR AR T

SUN hiicresi, icinde buzlu su bulunan cam bir kaba konur;, boylece hem ortam ile 1s1 transfer
Onlenir, hemde hiicre iginde olusan buz tabakasmin kalinhg daha iyi gdzlenir.

Hiicre igindeki termometrenin daldinldig tiip icine sogutulmus saf alkol konur. Eklenen alkol
seviyesi, kullandan sogutma cubugunun (baslangic kismi, icerisine alkol ve kuru buz konulan silindink
metal bir beher, gubuk kist beher iginden uzayan 40cm uzunlugunda ve 8mm capinda metal borudan
olugur) ¢apma ve uzunluguna baghdir. Cubuk termometrenin dalduildigr vere kondugunda, alkol
seviyesi hiicrenin igindeki su seviyesinden fazla olmamahdir. 50-60 dakika icinde buz tabakas: istenen
kalinhga (4mm-8mm) gelir. Olugan buz tabakasi ile hircrenin dig duvan arasmdaki mesafe 2mm den az
olmamalidir aksi takdirde SUN hiicresi buz tabakasinin genislemesinden dolay1 kirilabilir.

Diizgiin bir buz tabakasi elde ettikten sonra hiicrenin igindeki alkol, hiicreyi yavasca yatuilarak
bogaltilir ve hiicrenin 1¢1 en az iki kez saf su ile yikamr ve tekrar hiicrenin i¢ine buzda sogultulmus su
konur. Bu isiem buz tabakas: hiicre icinde dondiiritimeden énce yapimahdir.

SUN hiicresi nuhafaza banyosuna konulur ve kararl hale gelmesi icin en az 24 saat beklenir
(veya tercihan iki giin). Olctime baslamadan énce oda sicakbigimda olan metal (veya cam) cubuk (7 mm
capmda) SUN hiicresine yaklagik bir dakika daldinlir ve bir miktar buzun erimesi saglanir. Hiicre ¢ok
yavagca ve nazikee dondiiriiliir ve buz tabakasinin termometrenin daldiilcdigs tipiin etrafinda serbestce

dondigii gozlenir. Eger buz tabakasi dénmiiyor ise metal cubuk tekrar daha az bir siire ile hiicreye
daldirlarak islem tekrar edilir

2.3. Olciim Yontemler

Standart platin direng termometrelerinin - (SPRT’ler) kalibrasyon diizenegi Sekil 1’de
verilmektedir. Standart platin direng termometrelenn (SPRT) 1lk 6nce 15 dakika suyun tichii noktasi
mubafaza banyosuna (sicaklik 0.008 °C) daldinlarak 6n sogutma isleminden gecirilir, Yukandaki
yontemlerden biri kullantlarak hazirlanan suyun G¢lii noktas: hiicres: icindeki buz tabakasmmn homojen
ve catlak olup olmadig kontrol edidir. Ayrica buz tabakasmin termometre tiipii etrafinda serbestce
dontip donmed:igi kontrol ediir. Eger dénmiiyvor ise hiicrenin icine oda sicakhifinda metal veya cam
gubuk 30 saniyeligine daldmlir. On sogutmast yapilan SPRT suyun tichii noktas: hiicresi icine daldinihir
ve etrafi laboratuvar stk radyosyonundan korunmasi i¢in siyah bir bezle ortialtir. SPRT 6lgiim i¢in F18
képrist ile baglanir ve Olgiimden 6nce yaklagik 10 dakika beklenir.

Olgtimler ImA akim ile gerceldestirilir (25 ohmiuk SPRT i¢in). Termometreye uygulanan akim

V2mA’e cikartidarak, termometreye uygulanan giic dagiimu iki katwa cgikartilir ve termometrenin
kendinden 1smma etkisi tespit edilir.

Q) termometre iin 1m

o e b 5

2.4, Taviama Islerm: Ve Kararhltk Testi
UME’de kalibrasyona gelen termometrelerde uygulanan tavlama sicakhiklan asagida verilmektedir.
420°C’e kadar kalibre edilecek termometreler 4 saat 450°C’de,
S00°C’e kadar kalibre edilecek termometreler 3 saat 560°C’de,
660 °C’e kadar kalibre edilecek termometreler 4 saat 670°C’de,
962 °C’e kadar kalibre edilecek termometreler 4 saat 970°C’de,
tavlama iglemlen yapilir,
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Taviama islemleri icin tek bolgeli finm kullantmaktadir. Dalduma derinligi yaklagik 40cm olup
termometreler 50cm uzunlugunda kuartz cam tiipler icine konarak firm igine daldmlmaktadirlar.

Tavlama islemi termometrelerin kendinden gerilme ve ¢ok kulanlmalanindan gelen ekstra direng
deger artis veya azalmalarmin geri kazanilmasim saglamaktadir. Tavlama sicakhigy

450 °C’e kadar olan sicakliklarda termometreler direk tavlama finnmna konur ve taviama
bitiminde direk disant cikartilarak oda sicakhifma gelmesi igin bekletilirer. 560 "C’de gergeklestirilen
tavlamadan sonra termometre 450 °C gelmesi i¢in tavlama finm 2°C/dakika diigii orant ile yaklagik 1
saat icinde 450 °C gelmesi saglanir ve bu sicakhkda termometre 30 dakika bekletip digan gikartilarak
oda sicakh@ina gelmesi icin bekletilirler.

670 °C de gerceklestirlen tavlama sonunda firmn sicakligi kontrollii olarak (2°C/dakika) 2 saat
icinde 450 °C e gelmesi saglanmir ve bu sicaklikda termometre 30 dakika bekletilip firmdan digar
ctkartihp oda sicakligina gelmesi beklenir.

Tavlama iglemi sonunda olgiilen suyun igli noktasi degerlerindeki artig, termometrenin hala
gergin ve kirlenmeye maruz kaldigma isarettir. Suyun igli noktast degerindeki diglis genellikle
termometredeki gerilme etkisinin azaldigim ve bununda termometre igin iyi olduguna igarettir.

Tavliama islemi termometrelerin suyun iichii noktasmdaki degerlerinin istenilen tekrarlanabilir
degerlere ulaginlmasina kadar devam edilir. Eger termometre 12 saatlik tavlamadan sonra hala kararsiz
ise termometre kararsiz oldugundan kalibrasyonu yapilmaz ve iade edilir.

2.5, Sabit Noktalar Hakkinda Genel Aciklamalar

UME’de kullanilan metal sabit noktalar %99.9999 saflikta metallerden yapdmislardir. Bir adet
Kalay hiicresi digmda biitiin sabit nokta hiicreleri 1 atm basingda kapatimug hicrelerdir. Metallerin
kondugu pota ultra safsizlikta grafitten yapilmug ve bu grafit pota ozel kosullarda sabit noktasi metali
ile doldurulmadan dnce vitksek sicaklikda tavianmstir (grafit icindeki safsizliklarin  giderilmesi igin).
Grafit pota uzun kuartz tiipiin igine verlestirildikten sonra kuartz cam tiip 1 atm basmngda kapatir.
Olusturulan donma noktast egrisi yaklagik 4 ile 6 saat arasinda kullandlabilmektedir. Buna kargiik 3
veya 4 termometrenin kalibrasyonu miimkiindiir. Olugturulan donma noktasi platosu uzun sire devam
etmesi icin, kalibre edilecek SPRT ler kalibrasyona baglamadan 6nce 6n 1stma iglemine tabi tutulmalar:
gerekir.

2.6. Oleiim basamaklan

Kalibrasyonu yapilacak SPRT’ler, kalibrasyon sicakligin dstiinde (10-30 °C) bir sicaklikta
tavlama ve kararlilik testlerinden gegirilirler. Kalibrasyon basamagy, yiiksek sicaklikdan diigiik sicakliga
dogrudur

2.7. Sabit Noktalarin Olciim Teknikleri

Aliminyum Donma Noktasmin Gerceklestirilmesi Ve Olcilimii
Aliminyum donma nokta hicresi alkol ile temizlenir ve sabit nokta firmma (Carbolite 1-zone

sodium heat pipe system furnace) dikkatlice yerlegtirilir, Hiicrenin toprak baglantist firmn gasesine

yapilir. Firm sicakligi 670 °C ye 2 °C / dakika artacak sekilde ayarlanir. Potansiyometre (transformer)

%50 olmalidir. Hiicre konirol -termometresi ile birlikte biitiin gece finnn iginde birakilarak hiicre
icindeki Aliminyumun tamamen ergimesi saglanir.
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Ertesi giin kontrol termometresi ile hiicrenin sicakhg olgiiliir ve metalin tamamen eryip
erimedigi belirlenir. Erime tamamyla gerceklesene kadar beklemek gerekir. Gerekirse firm sicakh@ 2-3
°C arttuilarak erime gergeklestirilebilir,

Finmn  sicakh@ 667 °C ye digliriliir. Yaklasik 30-60 dakika sonra kontrol termometreden
denge durumu goriilir. Termometre hiicreden ¢ikartihr. Hiicreye iginde metal cubuk bulunan ve oda

sicakligindaki kuvartz tip yavagca daldiir ve 60 sn. bekletildikten sonra ¢ikarilarak kontrol
termometrest tekrar hiicreye konur,

Yaklagik 30-40 dakika sonra kontrol termometresinden platoya gelindigi gozlenir. Bundan sonra
test termometrelerin lgiimine baglanir. Sabit nokta hiicresine konulacak test termometresi 660 °C'de
on 1sitma igleminden gecirilir. Aksi taktirde olugturulan donma noktas: platosu kisa strecektir. Sabit
nokta hiicresinden gikarilan termometreler tekrar 660 °C sicaklikdaki 6n 1sitma finnma konur,

Sabit noktada Ol¢lim alindiktan sonra, test termometrelerine daldima derinligi testi yapihr, Test
termometresi ik 6nce 0 cm (tamamen daldirilnus hali) ve daha sonra 2 ve 4 cm hiicreden yukarn
yitkseltilir ve sonunda yine ilk pozisyonuna (0 cm) getirilip lglim almur,

Sabit noktada Ol¢tim tamamlandiktan sonra ve bagka bir test termometresi yok ve firin sicakhigs
kontrollii bir sekilde (2 °C / dakika) 450 °C’ye indirilir,. Termometreler bu sicakhkta 30 dakika
bekletilip disart gikartilir ve  sogutulduktan sonra suyun ticli noktasi direnci olctiliir. Eger diger test

termometreien1 de kalibre edilmek istentyorsa, sabit nokta icindeki termometre ¢ikartiip On sitma
firnina. konur.

Test termometresinin Olgiilen sabit noktadaki degerinin suyun gl noktasindaki deferine
boliinmesiyle W, degeri hesaplanir. Ayrica sabit nokta i¢in hidrostatik derinlik etkisi diizeltmesi yapilr,

Cinko Donma Noktasymn Gercellestirilmesi ve Olciimii

Cinko donma nokta hiicrest alkol ile temizlenir ve sabit nokta finmna (Carbolite, 3-bolgeden
isitmall finn) dikkathice yerlestirilir. Finm sicakhign 418°C’ye 2°C/dakika artacak sekilde ayarlanir. Hiiere
kontrol termometresi ile birlikte biitiin gece firmn i¢inde birakilarak hiicre i¢indeki Cinko'nun tamamen
ergimesi saglamr. Ertesi giin kontrol termometresi ile hiicrenin sicakh@ dlgilir ve metalin tamamen
ertylp erimedigt belirlenir. Erime tamamiyla gerceklesene kadar beklemek gerekir.

Finmin sicakhy 413°C ye dustiriiliir ve dengeye gelene kadar beklenir. Kontrol — termometresi
dengeye geldiginde (Firin 413 °C'ye ayarlandiktan 30-60 dakika igerisinde) hiicreden ¢ikarlarak oda
sicakhifinda bir dakika bekleti]ir ve tekrar hiicreye konur. Yalda§1k 10-»1 5 dakika sonrg kontrol
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Sabit nokfada algum tamamlandiktan sonra, test termometresi hiicreden c¢ikartilimadan once,
daldirma derinlifi test1 yapilir. Test termometresi ilk once 0 cm (tamamen daldimilos hali) ve daha

sonra 2 ve 4 om hiicreden yukan yiikseltilir ve sonunda yine ik pozisyonuna (0 cm) getirilip 6lciim
alinir,
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Sabit noktada Olcim tamamiandiktan sonra test termometresi hiicreden disan c¢ikanlarak oda
sicakhiginda sogumaya birakihir. Oda sicakhginda olan, test termometreleri suyun Uglii noktast degeri
Olgiilir.

Test termometresinin Slciilen sabit noktadaki deferinin suyun tglii noktasmdaki degerine
bohinmesiyle, W, degen hesaplanir. Ayrica sabit nokta i¢in hidrostatik basing etkisi  diizeltmesi
yapilir. Test PRT ler1 ertest giin yukaridaki ayni islem basamaklarx tekrarlanarak Cinko’nun donma
noktas1 ol¢iimii tekrarlamr.

Kalay Donma Noktasi Gerceldestirilmesi ve Olciimii

Kalay donma nokta hiicresi alkol ile temizlenir ve sabit nokta firnma (Carbolite, 3-bolgeden
isitmall finn) dikkatlice verlestirilir. Firin sicakhgn 232 °Clve 2 °C/dakika artacak sekilde ayarlamr.
Hiicre kontrol termometresi ile birlikte biitlin gece firmin iginde birakilarak hiicre i¢indeki kalaym
tamamen ergimesi saglamr, Ertesi giin kontrol termometresi ile hiicrenin sicakhg olciiliir ve metalin
tamamen ertyip erimedigi belirlenir. Erime tamamyla gerceklesene kadar beklemek gerekir.

Firmin sicakhigy 228.5 °C’ye digtiriliir ve dengeye gelene kadar beklenir. Kontrol termometresi
dengeve geldiginde firm 228.5 °C'ye ayarlandiktan 30-60 dakika icerisinde hiicreden c¢ikarlarak, oda
sicakbginda bulunan ve igerisinde metal ¢ubuk olan bir cam tiip hiicreye daldinlir ve 2 dakika bekletilir.
Cam tip digant almir ve kontrol termometresi tekrar hiicreye konur (Cam tiip hilcreye konmadan dnce
alkol ile iyice temizlenmelidir). Yaklagik 10-15 dakika sonra kontrol termometresinden, Olgiimlerin
donma noktasi platosunda dengede oldufu gozlenir. Bundan sonra test termometrelerin dlgiimiine
baslanir. Sabit nokta hiicresine konulacak test termometreleri 230 °C'de 6n 1sitma isleminden gegirilir,

Sabit noktada Olciim tamamlandiktan sonra, test termometrest hiicreden ¢ikartidmadan dnce,
daldirma derinligi testi yapilir. Test termometrest ik 6nce 0 cm (fermometrenin tamamen daldininug
hal) ve daha sonra 2 ve 4 cm hiicreden yukan yiikseltilir ve sonunda yine ik pozisyonuna (0 cm)
getirilip olgim almir. Bu islem sonucunda, test termometresi hiicreden disart ¢ikardarak oda
sicakhiginda sogumaya birakalir,

Oda sicakliginda olan test termometreleri suyun iicli noktasmda olciitiir. Termometrenin kalay sabit
noktasmdaki diren¢ degeri suyun ticlii noktasindaki direng degerine boliinmesiyle, W, degeri elde edilir.
Aynica sabit nokta i¢in hidrostatik basing etkisi diizeltmesi yapilir. Test SPRT leri ertesi giin yukandaki
ayni iglem basamaklari tekrarlanarak Kalayin donma noktas: él¢iimii tekrarlanr

Hiicre kontrol termometrest ile blﬂlkt@ biitiin gece finmn icinde birakilarak hiicre i¢indeki Indiyum'nun -
tamamen ergimest saglanir.

Ertest sabah kontrol termometrest tle hiicrenin sicakhia 6lgiiliir ve metalin tamamen eriyip
erimedigi belirlenir. Erime tamamuyla gerceklesene kadar beklemek gerekir. Finmin sicakligr 153 °C ye
digiiriiliir ve dengeye gelene kadar beklenir. Kontrol termometresi dengeye geldiginde (Firn 153 °Clye
ayarlandiktan 50-60 dakika icerisinde) hiicreden gikanlarak, oda sicaklifinda bulunan ve igerisinde
metal ¢ubuk olan bir cam tiip hiicreye daldirilir ve 2 dakika bekletilir. Cam tiip digan almur ve konirol
termometresi tekrar hiicreye konur (Cam tiip hiicreye konmadan énce alkol ile ivice temizlenmelidir).
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Yaklasik 10-15 dakika sonra kontrol termometresinden, olgiimlerin platoda dengede oldugu
gozlenir. Bundan sonra test termometrelerin 6lgiimiine baglamr. Sabit nokta hiicresine konulacak test
termometreler 160 °C'de 6n sitma igleminden gegirilir.

Sabit noktada olciim tamamlandiktan sonra, test termometresi hiicreden ¢ikartdmadan Once,
daldirma derinligi testi yaptlir. Test termometresi ilk 6nce 0 cm {termometrenin tamamen daldinlmmg
hali) ve daha sonra 2 ve 4 c¢m hiicreden yukan yikseltilir ve sonunda yine ilk pozisyonuna (0 cm)
getirilip 6lgiim alnir. Sabit noktada olgiim tamamlandiktan sonra test termometresi hiicreden digan
cikarilarak oda sicakliginda sogumaya birakiir, Oda sicakligindaki test termometresinin suyun iigli
noktasindaki degen ol¢iilir.

Termometrenin Indiyum sabit noktasmdaki direng degeri suyun iiglii noktasmdaki direng direng
boliinmesiyle, W, degeri elde edilir. Ayrica sabit nokta igin hidrostik derinlik etkisi diizeltmesi yapilr.
Test SPRT’leri ertesi giin yukandaki ayn islem basamaklar tekrarlanarak Indiyum’un donma noktast
6leiimii tekrarlanir

Termometre hiiere icine verlestiriliv. Hiicre icinde iletkenligi arttiracak stvinin bulunmas: gerekar
(saf su ). Diigme "MELT" moduna getirilir,. "MELT" ve "WARM UP" gostergelerinin 1siklan
yanar."WARM UP" gostergesinin 1181 hiicrenin i¢ sicakligina bagh olarak 25-60 dk. yanar. Diigme
"WMIELT" moduna gelip "WARM UP" wmif1 sOndikien sonra galyum erime platodade ve hilere
icindeki termometre kalibre edilebilir. "WARRM UP" Isig sondiikien 2 saat sonra Olgiim yapilmasi

gerekir.

Sabit noktada ol¢iim tamamlandiktan sonra, termometreye daldirma dermnhigt testi yapilr,
Termometre ilk énce 0 ¢m ve daha sonra 2 ve 4em hiicreden yukan yikseltilir ve sonunda yine ik
pozisyonuna (0 cm) getirilip olgim ahmr. Buradan termometre daldirma derinlii bulunarak daha
sonraki hesaplamalarda hidrostatik basmg etkisi diizeltmesi yapilr. Sabit noktada Olgiim
tamamlandiktan sonra termometre hiicreden digan gikardr. Termometre 6n sogutmadan sonra suyun
iichi noktast degeri olgtiliir. |

Termometrelerin kalibrasyonu bittikten sonra diigme "FREEZE" moduna getirilir. "FREEZE"
ve "FREEZING" gostergelerinin isiklan vanacaktir. "FREEZING" gostergesinin 15181 gevre
sicakligina bagh olarak yaklasik 3 saat boyunca hiicre i¢indeki tiim galyum kat1 olana kadar yanar. Test

SPRT’leri ertesi giin yukandaki aym islem basamaklan tekrarlanarak Galyum’un erime noktasinda
birkez daha tekrarlanir.

estivilmesi ve Olciimii

Civa iclii nokta hiicresi i¢ine kontak sivisi olarak saf alkol konulur ve hiicre alkol banyosuna
yerlestirilir. Civa muhafaza banyo sicakligs -42 °C'ye ayarlanir . Hiicre kontrol termometresi ile birlikte
biitiin gece firmm icinde birakilarak hiicre igindeki civamn tamamen donmast saglanir. Ertesi giin
banyonun kontrol paneli 42 °C degerini gosterecektir. Kontrol termometresi  ile hiicrenin  swcakhigy
olciilir ve metalin tamamen donup donmadigt belirlenir. Donma tamanuyla gerceklesene kadar
beklemek gerekir. Banyonun sicakligi -38.3 °C ye vilkseltilir ve yaklagik 45 dakikada dengeye gelir.

Kontrol termometresi dengeye geldiginde (Banyo -38.3 °C'ye ayarlandiktan 30-60 dakika
icerisinde) hucreden cikarilarak, oda sicakligmmda bulunan metal ¢ubuk hiicreye daldirily ve 1.5 dakika
bekletilir. Metal cubuk disan alinir ve kontrol termometresi tekrar hiicreye konur (Metal gubuk hiicreye
daldmimadan 6nce alkol ile iyice temizlenmelidir).
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Yakiagtk 10-15 dakika sonra kontrol termometresinden platoya geiindigl gbzlenir. Bundan sonra
test termometrelenn Olciimine baslanir. Sabit nokta hiicresine konulacak test termometreler On
sogutma isleminden gecirilir.

-Sabit noktada Olgctim tamamlandiktan sonra, -test termometresi hiicreden cgikartilmadan o6nce,
daldirma dennligi testi yapilir. Test termometresi ik dnce 0 cm (tennc}metrenin tamamen daldirdmig

hali) ve daha sonra 2 ve 4cm hiicreden yukan yiikseltilir ve sonunda yine ik pozisyonuna (0 cm)
getirilip ol¢tim alimr,

Sabit noktada oOlgiim tamamlandiktan sonra fest termometresi hiicreden disan cikanlarak

sicakhigimin 0 °C civarima gelmesi icin kisa bir siire beklenir. Test termometresinin  suyun {icli
noktast degeri 6lgtiliir.

Termometrenin civa sabit noktasindaki direng degerinin suyun Gi¢lii noktasindaki direng degerine
bélinmesiyle, W,, degeri elde edilir. Ayrica sabit nokta i¢in hidrostatik dennlik etkist diizeltmest yapilir.
Test SPRT leri ertest gin yukandaki aym iglem basamaklan tekrarlanarak Civanm iichi noktasinda
Olgtimlen birkez daha tekrarianr.

Not: Sabit noktalann hazirlamsinda verilen degerler sadece UME’deki sistem i¢in gecerhidir.

2.8. TTS-90 Sabit Noktalar: Icin Tahmini Belirsizhigin Hesaplanmast

Bu bolimde, birincil seviyede sabit noktalanin tanmmlanmas: ve olguimiindeki tahmini
belirsizlikierin hesaplanmasmda 1993 yilinda yaymlanan ISO “Guide to the Expression of uncertainty in
Measurement’ dan yararlamlnustir [4],

Ayrica, Tahmini belirsizligin hesaplanmasi bu béliimde okuyucuya bir yol goéstermek igin
ornekler ile veriimektedir, Hig bir zaman tam olarak belirsizhgin belli bir kalibrasyon igin hesaplanmast
hedeflenmemustir,

Belirsizlik ve Belirsizhigin Tahmini
Biitiin olglimler belh bir belirsizhgie mutlaka bagimlidir. Bu belirsizliklerin kaynaklarim agagida
Ozetleyebilinz,

- tam olarak bir dl¢iimiim tammlanamamasi veya olgtilenin ne oldugunun bilinememesi,
- ¢ok 1y1 8lclim yonteminin olmamasi veya ¢ok iyi dlgilememesi,
- aletlerin Glgﬂm iimiti
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- ornekleme behrsmh gl,
- Olgtim alammin veya cevre kosullaninin nasil olduguna dair  eksik bilgilerin varhgy,
- ayn sartlardaki 6lgiimlerin degisken olmast.

Olctim sonuclart muhakkak bir tahmini belirsizlik icermesi gerekmektedir, aksi takdirde kantitatif
olarak sonuglarm bir manas1 yoktur. Mevecut sunuglar ile kargilastindmas: imkansizdir. Bu nedenle
tahmini belirsizligi olugturan her bir faktoriin belirlenmesi ve bu belirlenen faktorlerin birlestirilerek tek
bir tahmim belirsizligin hesaplanmas: gerekir. Bunun igin son willarda tahmim belirsizligin
hesaplanabilmest i¢in  bir kag rehber yaymlar yayinlanmustir. Bunlardan Western European Calibration
Cooperation WECC Document 19 ‘Guidelines for the Expression of the Uncertainty of Measurement
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in Calibration”. Son yaymlananlar ise ISOAEC/OIML/BIPM ‘Guidelines to the Expression of
Uncertainty in Measurement’ [4].

Herhangi bir ol¢timde tahmini belirsizligin hesaplanmasi, agagidaki iki ana grupta smifhyabiliriz.
A tipi belirsizlik,
B tipi belirsizlik,

A tipi; istatistiksel standart sapmayi bulmaya yarayan bir dizi tekrar eden gdzlemden hesaplanir.

Sonug olarak ortalama degerden sapma £ s olarak verilir. Ve bu deger A tipi tahmini belirsizligi
temsil eder.

-

T %

=
3
-

X alman Olgtimlerin ortalamast, n ise 6lglim savisidir,
Olglimlerin standart sapmasl ise;

l i1 e "
5° = ——>» (X_~X) olarak verilir.
Il - 3. mal

Buna gore en 1y1 tahmini belirsizlik ise;
=5°/ \n dir.

Bu metod genellikle statistiksel ve tekrarlanabilirlik analizi i¢in kullanthr, Genellikle iyi bir analiz
icin on dlgiim alinmas: gerekir. |

B tip1, meveut bilgilerin kullanimasiyla elde edilir, 6megin; kullamilan cihazlann, standartlan
belirsizhikleri, sicaklik ve basimg degisimleri Vb.

B tipi olarak uretici firma tarafindan verilen belirsizlikler genellikle asagidaki Sekil 2’de
gosterildigi gibi dikdortgen dagihon sonucunda ¢ikan belirsizliklerdir. Bunun Gaussian dagiimma
cevrilmesi igin +a/\'3 iglemi yapilimasi gerekir.

olasizk

Sekil 2 Genellikle iiretict firma tarafindan verilen dikdortgen dagilims
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B tipi smufina giren belirsizlikler biliniyor olsabile (tretici firmalar tarafindan verilen degerler),
laboratuvar kosullarinda tekrar kontrol edilmesi gerekir. Ornegin, Direng oranlan okuyan koprinin
iretici firma tarafindan verilen duyarhik degerleri, gergek direng degeri bilinen direngler ile kontrol
edilebilir. Gerekirse gerekli dizeltme faktorleri uygulanabilir.

Kontak termometre kalibrasyonlarmdaki sik raslanan hatalardan birl de termomé&éiﬁﬁ daldirma
derinliginin tam olarak bilinmemesidir. Bunun i¢in kalibrasyonu yapilan termometre lem veya 2em
hiicreden disant cikartifarak bu etkinin biyikligi tespit edilir.

Diger bir hata kayna@ termometreye uygulanan akimmn yarattif kendinden 1sinma etkisidir. Bu
etkinin kalibrasyon boyunca degisimi kontrol edilir. Eger kendinden isinma etkisinde bir degisim var 1se
bunun biiyikligi belirsizhk veya diizeltme faktorii olarak goz ontine alinmalidir

Kullanlan metallerin safsiziiklars 1ppm (milyonda bir)’den daha az seviyededir ve belirsizlige
+a/V3 oranmda etkilidir.

Toplam belirsizlik A ve B tipi belirsizliklerin karelerinin toplammin karekokiidir,

]

Toplam belirsizlik s*= K » A °+> B
Skl mr=l K

k=1 (%66 giivenilirlik seviyest)
k=2 (%95 glivenilirlk seviyest)
k=3 (%099.7 glivenilirlik seviyest)

2.8.1 Belirsizlik Biitcesinimn Belirlenmes: | 3]
Belirsizlife etki eden faktorler asagida dzetlenmustir,

(1) _Kendinden 1smma etkisi

Kullamlan standart platin termometreler her ne kadar kullanddiklan alanla 1sisal kontakta
olmalarina ragmen kendinden ismma etkisine maruz kalmaktadirlar. Ve bu etki kimi zaman bir kag mili
derecedir. Bu etkinin ol¢iim aninda biitiin sistem kararh halde iken kontrol edierek tespit edilir.
Genellikle bu etkinin biyiikligiinii tam olarakda olmasa biiyitk bir miktarmmn ortadan kaldirmak i¢m 1K
degisik akimda olgtim almarak olgtimler O mA ekstrapole ediiir.
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(i) _ Sabit noktalarin safsizhkla

Sabit noktalar igin kullamlan metallerin safsizh@ %99.9999 dan daha digiktir. Bu safsizhia
gore sabit noktalarm 6megin Kalay veya Cinkonun sicaklik degisimi £0.1-0.5m°C dir. Bu defigim aym
zamanda sabit noktalarm erime platosunun nasil olusturuldugunada baghdir. Bu belirsizliklerin deneysel
olarak tespitinin yamsira yapilicak sabit nokta kargilastirmalan belirsizlik biiytikliklerinde giivenilirligs
ortaya ¢ikarir.

(iii) Direnc diciimii
Gercek direng degeri Ol¢iimiinde kullamilan standart direnclerin sicaklik degisiminden gelen
degisimleride gdz Oniine alnmahdir.
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(iv) Hidrostatik basing etkisi

Daldirma derinligi, termometrenin sensoriiniin (sensoriin orta noktasmdan)sabit noktanm sivi
vitksekligi boyuncaki mesafedir. Bu mesafenin tam olarak olgiilemesindeki belirsizlik gbz Oniine
alinmast gerekir. Bu etkinin biiyiikliigii ITS-90 yayimnda [1] biitiin sabit noktalar i¢in veriimektedir.

(v) _ Elektiriksel etk

Elektriksel giriltiiler, képriide dlgiim icin kullamian degisik frekanslarin 6l¢iim sonuglarma olan
etkileri g6z Oniine alinmahdir. Ayrica termometreler yitksek sicaklikda kullanddigin (>500°C tstiinde),
akim kagaklanmin olusturacag: etkileride ekleyebilinz.

'

Suvun liclii noktasmdaki direnc degerimin olciimii

| pmn

ITS-90’¢ gore vapilan kalibrasyonlarda her bir sabit noktasi dlgiimiinden sonra suyun dglii
noktas: olctimii gerceklestirilmektedir,

W(tss ) = R(te ) / R(0.01 °C),

suyun {icli noktasinda yapilacak hata biitiin kalibrasyon sicaklik araligim etkileyecekdir.

Yukandaki tammlanan standart termometrelerin kalibrasyonlarinda dikkat edilmesi gerekli
belirsizlik alanlan 1giginda, Tablo 2’de Cinko ve Kalay sabit noktalan ile yapilan kalibrasyonlar igin
belirsizlik hesaplamalan verilmektedir.

Tablo 2 Cinko ve Kalay noktalarnda gerceklestirilen kalibrasyonlar icin tahmini

belirsizlik
Belirsizlik Tipi SUN Sn Noktast 7Zn Noktast
mK mK mK.
A tipi 0.03 0.2 0.3
(1standart sapma)
B Tips
~Kendinden 1sinma 0.03 0.04 0.04
-Safsizhik 0.02 0.3 0.4
~Finn sicaklig 0.03 0.08 0.1
-Direng, Rg 0.02 0.02 0.02
-Elektriksel 0.03 0.03 0.03
-R (0.01 °C) - 0.2 0.3
-Hidrostatik 0.003 0.01 0.01
Toplam B Tipi 0.060 0.373 0.51
(toplamlarmin karekdkii)
A ve B tipi berarber
is, %65 0.066 0.42 0.59
2s, %95 0.132 0.84 1.18
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3.0. SONUC

1TS-90 sicaklik 6lcegi UME’de Civa’nin tichi noktas: sicakhigs (302.9146 K) ile Giimilg in
donma noktasi sicakligi (1357.77 K) arasinda gergeklegtirilmektedir. Bu sicakitk araliginda
bulunan ITS-90 sabit noktalarin sicaklik ol¢timlerinin gergeklestirilmesi icin gerekli metotlan
gelistirilerek SPRT kalibrasyonlannmn UME’de . birincil seviyede yapilmast saglannusgtir.
Kalibrasyonlarin yamsira ITS-90 sicaklik 6lgeginin UME’de muhafazasinm stirekli saglanmast 1¢in
kullanilan sabit noktalarin stirekli karekterize edilmeleri ve bu sabit noktalara ait metotlarin
sirekli giincellestirilmeside devam etmektedir.
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