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OzZET

Endustride, sivi yogunlugunun yiksek hassasiyetle 6lgimu, basta petrol olmak Uzere kimya ve ilag
sektdru icin oldukca 6nemli bir sorundur. Hacim — Yogunluk metrolojisinde énemli bir yere sahip olan
sivi yogunlugunun birincil seviyede belirlenmesi konusu kapsaminda, TUBITAK UME Hacim Yogunluk
Laboratuvarinda hidrostatik tartim sistemini esas alan bir dlgim dizenegi kurulmustur. Bu o6lglim
dizenegi kullanilarak, secilen doért farkli sivinin gesitli sicaklik degerlerindeki yogunluklar yiksek
tekrarlanabilirlik ve digik belirsizlik degerleriyle belirlenmistir.

1. GiRiS

Hacim — Yogunluk metrolojisinde olduk¢ca 6nemli konuma sahip olan sivi yogunlugunun yuksek
hassasiyetle belirlenmesi konusu kapsaminda, sekil 1 ve 2’de resmi ve sematik resmi verilen dlgim
dizenegdi olusturulmustur. Dizenekte 6lcim ortaminin sicakhk kararliigi; 70 litre kapasiteli 1sitma
banyosu ile 8 litre kapasiteli soutma banyosunun es zamanli olarak c¢alistiriimasiyla saglanmistir.
Banyo sicakliklari, PT 100 sensorleri kullaniimak suretiyle élgtlmistiir. Olgimler hidrostatik tartim
sistemini esas alacak sekilde gravimetrik yontemle gergeklestiriimisti. Bu nedenle, 06lgim
dizeneginde, maksimum kapasitesi 400 g, okunabilirligi 0,1 mg olan tek kefeli ve kefe altinda bulunan
kanca ile hidrostatik tartim sistemine uygun olarak calisabilen bir terazi kullaniimistir. Ayrica
Olcimlerde, referans malzeme olarak 58 mm ¢apinda, silikon kiire ve nominal degerleri 1 mg ile 100 g
arasinda degisen referans katleler kullaniimigtir. Yogunlugu belirlenecek sivinin élgim ortamindaki
sicakligi, okunabilirligi 0,0001 °C ve Olgim belirsizligi 0,015 °C olan sayisal termometre ile
belirlenmistir. Olgiimler esnasinda sivi yiizeyinde en uygun meniiskiisiin olusturulabilmesi igin 0,15
mm ¢apinda platin — iridyum malzemesinden yapilmis tel kullaniimistir. Primer dizeyde yogunlugu
belirlenecek sivilarin dlgiimler boyunca buharlagsmasini énlemek amaciyla 6lgim sistemi fleksi glass
kapaklar ile kapatilimigtir.

Sekil 1. Olgim Diizeneginin Resmi
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Sekil 2. Olglim Diizeneginin Sematik Gosterimi

2. OLCUMLER

Yogunlugu belirlenecek olan sivilar, iklim kosullari (sicaklik ve nem) kontrol edilebilen laboratuvar
ortaminda ortalama iki giin suresince bekletilerek dl¢cimler dncesi I1sil denge durumuna getirildi.

Olgtimlerde kullanilacak olan temel cihazlarin kalibrasyonu ve élgiim dizenegindeki kritik parcalarin
cesitli kimyasal sivilar ile temizligi yapildi. Sirasiyla; saf suyun (20 °C’deki), pentadekanin (20 °C, 15
°C, 40 °C, 60 °C, 20 °C’deki), viskozite yaginin (20 °C’deki), tetrakloretilenin (20 °C, 5 °C’deki)
yogunluklari belirtilen sicaklik degerlerinde belirlendi.

Olglimler éncesinde saf su, i1sitma ve ultrasonik yontemler ile igerisindeki hava kabarciklarindan
arindiriimaya ¢ahisildi. Olgiimlerde dncelikle aski teli ve yiikleme aparatinin darasi alindi, daha sonra
istenen sicaklik dederinde yogunlugu belirlenecek sivi igerisinde hidrostatik tartim sistemine gore
tartim degeri okunan silikon kirenin kitlesine es referans kutle segimi gerceklestirildi. Yerine gegirme
yontemine gore (N-P-P-N) kutle tartim igslemleri yapildi. Tartim islemi boyunca silikon kirenin kefeye
yuklenmesi ve kefeden alinmasi yikleme vidasi ve buna bagli yikleme aparatinin kullaniimasi ile
saglandi. Her bir dlgim cevriminin basinda ve sonunda sivi sicaklik degerleri ile 6lgim anindaki
laboratuvar ortaminin sicaklik, basin¢ ve nem degerleri kaydedildi. Her bir sivi icin istenen sicaklik
degerlerinde on ¢evrim alinip élgimler tamamlandi.
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3. OLGUM SONUGLARININ DEGERLENDIRILMESI

Olglimler sonucu, sivi yodunlugunun birincil seviyede belirlenmesi igin (1) nolu formiilden yararlanildi.

My +pL-Vp - % . W'(1_ P j"’WG'pK_VG‘pL

Si Pk [1_ PL j
Pe

= 1
p T (1)

Bu formilde ifade edilen parametreler sirasiyla;

Pk : Olgtimlerde kullanilan referans kitlelerin yogunlugu; (8000 kg/m®)
P, : Referans basing degeri, 1013,25 mbar

m, : Olgtimlerde kullanilan silikon kirenin kitle degeri,

V., : Silikon kiirenin to = 20 °C’deki hacim degeri, V,, = Vi (t;)
AV(t) : Silikon kirenin isil genlesme katsayisi, AV(t) = Vk(t) — Vk(to).
xk: Silikon kirenin sabit sicakliktaki sikistirilabilirligi,

Wg: Referans kiitlelerin kiitle degerleri,

V: Referans kitlelerin hacim degerleri,

T: Swvinin sicakhgi,

t: Referans sicaklik,

Yiquia: Stvinin 1sil genlesme katsayisi,

Kiiquid: SIVININ sabit sicakliktaki sikistirilabilirligi,

W: Silikon klrenin sivi igerisindeki tartim degeri,

pL: Hava yogunlugu,

gq: Referans kitleye etkiyen yercekimi ivmesi,

gsi: Silikon kureye etkiyen yergekimi ivmesi,

degerlerini ifade etmektedir. Olglimler siiresince istenen sicaklik ve basing degerindeki sivi yogunlugu
(2) nolu formGlin kullaniimasi ile saglandt:

P(t’po ): (p(tK )_ Yiiquid * (T - t)) (1 + Kjiquia * (po —P«k ))
2)

Hesaplamalarda, silikon kirenin hacminin sicaklik ve basin¢ degerlerine olan bagimhhgi (3) ve (4)
nolu esitliklere gore gergeklestirildi.

Vi (£p)=(Vio + AV (t)- (1= 1, - (P —Po ), (3)
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AVK(t) = Vko '(1+A1 '(T_t0)+A2 '(T_to)2 + A, '(T_to)3 +A, '(T_t0)4)_VKo (4)

(4) nolu formulde yer alan A katsayilari, Okaiji tarafindan ortaya konan silikon kirenin t, = 20 °C’deki
dogrusal 1sil genlesmesi denkleminden elde edildi. Buna gdre katsayilar;

A;=810°, A, =110%, A;=-310"", A, = 5:10™ seklindedir.

SONUGLAR

Bu calismada, GUM [3] ve EA-4/02 dokimanlarina uygun olarak belirsizlik analizi gerceklestirilmistir.
Olcim sonucu elde edilen yodunluk degerlerinin belirsizlikleri genigletilmis belirsizlik olup, %95
glvenilirlik dlizeyine sahiptir. Literatire gbre pentadekan sivisinin 15 °C’deki ortalama yogunluk
degeri 772,2907 kg/ms'tUr. Yapilan élgiimler sonucu, pentadekan sivisinin 15 °C deki yogunlugunun
belirlenmesi kapsaminda elde edilen degerler tablo 1°de verilmistir. Tablo 2'de bu sivinin 15 °C’deki
yogunlugunun belirlenmesi baglaminda olusturulan belirsizlik bitgcesi detaylandiriimistir.

Tablo 1. Pentadekan Sivisinin 15 °C’ de Belirlenen Yogunlugu

Amagclanan sivi sicakligi degeri 15 °C
Olgiimde kullanilan referans kiitlelerin nominal degeri 159,1920 g
Silikon kirenin tartim degeri 159,1913 g
Olglim boyunca sivinin sicaklig 15,0026 °C
Olglim suresince belirlenen ortalama basing degeri 995,87 mbar
Egli?tli?::l;légsntﬁghng degerinde pentadekanin literatirde 772,2907 kg/m3
Olgiilen sicaklik ve basingtaki sivi yogunlugu (101325 Pa) 772,2889 kg/m3
Standart sapma 0,00168 kg/m®

Olglim sayis| 10
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Tablo 2. 15 °C’ deki Pentadekanin Yogunlugunun Belirlenmesi Kapsaminda Olusturulan Belirsizlik
Bltcesi

BELIRSIZLIK BUTGESI

. R N - Standart - Serbestlik Belirsizlik
Etkiyen Bliyukliuk Deger Birim Belirsizlik Birim Derecesi (kglma)
Silikon kirenin kitlesi 238,12493 g 1,00E-04 g 50 0,00098
ﬁgg(rzrl'\ kirenin referans sicakliktaki 102,23577 om?® 2,50E-04 om? 50 -0,00189
Silikon kiirenin sabit sicakliktaki 9,80E-12 | Pa’ 1,15E-13 Pa’ 1000000 |  0,00000
sikistirilabilirligi
Referans kutlelerin kutle degeri 159,191981 g 2,30E-05 g 50 -0,00022
. . . I 3 3
Referans kutlelerin hacim degeri 19,863 cm 4.94E-03 cm 50 0,00006
Meniskus sonucu olusan kutle farki 0 g 5,77E-05 g 1000000 0.00056
Silikon kure sivi igerisinde iken
yapilan tartim siresince 0lglilen sivi 15,0026 °C 7,50E-03 K 50
sicakligi degeri 0,00525
Sivinin 1sil genlesme katsayisi 0,7 kg/(m°K) 0.0289 kg/(m°K) 1000000 -0,00001
Sivinin sabit sicakliktaki -1 -1
sikigtirilabilirligi 8,50E-10 | Pa 2,89E-11 Pa 1000000 0,00000
Tartim farki 0,0005 g 1.12E-04 g 50 -0.00109
< - 3 3
Havanin yogunlugu 1,1694 kg/m 6,89E-03 kg/m 1000000 0,00134
Silikon kiire sivi igerisinde iken
yapilan tartim siresince o6lgilen 995,87 mbar 0,1 mbar 1000000 0,00000
basing degeri
Referans kutlelere etkiyen yergekimi 2 : 2 )
ivmesi 9,80229479 m/s 5,77E-08 m/s 1000000 0,00001
Silikon kireye etkiyen yergekimi 2 2
vmesi 9,80229773 m/s 5,77E-08 m/s 1000000 0,00001
Aski telinin 6lgim esnasindaki
gerilmesi nedeniyle telin sivi igerisine 1,21E-11 m? 3,00E-12 m? 1000000 0,00000
batan kisminin hacmindeki degisim
Terazi belirsizligi 0,00E+00 kg 2,09E-07 kg 1000000 0,00204
Ortalama yoguniuk ve deneysel 772,2889 | kgim® 0,00168 kg/m® 9 0,00168
standart sapma
Birlesik belirsizlik degeri Uc 0,0065 kg/m3
Serbestlik derecesi ves 110
T student faktorii tos(ver) 1,98
Genisletilmis belirsizlik degeri Ugs = 3
0,0129 kg/
tos(verr) . Uc g'm
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