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OZET

100 °C ile 1084 °C sicaklik araliginda TUBITAK UME’de kurulmus olan Isilcift Kalibrasyon &lgiim
sisteminin 1084 °C olan Gst limitini, 1325 °C’ye yUkseltiimistir. Referans isilgift ve pirometre
kullanilarak yiksek sicaklik firinin karakterizasyon ol¢iimleri yapilmistir. Isilgiftin bu sicaklik
araligindaki izlenebilirligi bakir (Cu) ve 6tetik kobalt (Co-C) sabit nokta sicakliklarindaki kalibrasyonu
ile saglanacaktir. Son olarak sistem i¢in belirsizlik hesabi yapiimistir.

Anahtar sézcikler: Uluslararasi Sicaklik Olgegi (ITS-90), izlenebilirlik zinciri, referans isilgift, sabit
nokta sicaklik hicresi, 6tetik sabit nokta sicaklik hicresi, élgiim belirsizligi

1.Girig

Referans olarak kullanilan isilgiftlerin birincil seviye kalibrasyonlari Uluslararasi sicaklik élgegi (ITS-
90) [1] tarafindan tanimlanan; indiyum (156,5985 °C), Kalay (231,928 °C), Cinko (419,527 °C),
Aliminyum (660,323 °C), Gumuis (961,78 °C), Altin (1064 °C) ve Bakir (1084,62 °C) sabit nokta
sicakliklarinda gergeklestiriimektedir. Tekrarlanabilirlikleri iyi olan, ergime ya da donma faz gegis
sicaklik platolari elde etmek icin ylksek saflikta metal ile doldurulan bu sabit nokta hiicreleri, sicakhk
kaynaklari olarak kullaniimaktadir. Bu sabit nokta sicaklk kaynaklarinin kullanimi ile dlgiimlerde
ylUksek dogruluk ve izlenebilirlik saglanir. ITS-90 da yiiksek sicaklik dlgedi; Gumuis (961,78 °C), Altin
(1064 °C) ve Bakir (1084,62 °C) sabit nokta sicakliklarinda pirometreler kullanilarak olusturulur.
Pirometreler uzaktan, cisimlerin yaydigi isima yolu ile sicaklik 6élgen termometrelerdir. ITS-90 da
tanimlanan bakir sabit nokta sicaklik deg@erlerinin tGzerindeki sicakliklar igin (1084 °C ve (zerindeki
sicakliklari elde etmek icin) Planck radyasyon kanununu kullanarak ekstrapolasyon yapilmaktadir.
1084,62 °C’'nin Gzerinde ITS-90 tarafindan tanimlanan herhangi bir sabit nokta yer almamaktadir. Bu
sicaklik aralgi icin son zamanlarda sicaklik metrolojisinde karbon ile saf metal karisimlarindan elde
edilen otetik olarak adlandirilan yeni tip sicaklik sabit nokta arastirmalari yapiimaktadir.

ITS-90, 1084,62 °C ve Uzerindeki sicakliklarda referans termometre olarak pirometrelerin kullanimini
tavsiye etmesine ragmen, bu sicaklik araliginda izlenebilirligi olmadigi halde yodun olarak isilgiftler
kullaniimaktadir. Ylksek sicakliklarda yapilan kontak dlgiimlerinde platin bazl referans isilgiftler (S, R
ve B tip) ile saf metallerden olusan isilgiftler (Pt/Pd tip) kullanilir.
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2.Sistem Karakterizasyon Olgiimleri ve Sonuglari

Yiksek sicaklik ¢ bélgeli Carbolite markali firin igerisine alimina blogu [2] yerlestirdikten sonra UME
yapimi S,R ve Platin-Paladyum tipi referans isilgiftler kullanilarak karakterize edilmistir.(Sekil 1)

Sekil 1. Yuksek sicaklik firini élgim dizenegi

“Master-Slave” firin ayari igin 6lgiim sonuglari 10 cm igin isilgiftler arasindaki sicaklik farki 0,3 °C - 0,5
°C iken 1 cm icin 1silgiftler arasindaki sicaklik farki 0,2 °C - 0,3 °C arasinda 6l¢ildd. (Tablo 1.) R 02
nolu 1silgift 75 cm daldirma derinligi icin dlgilen sicaklik degeri ile TSP2 radyasyon termometresi ile
Olgtlen sicaklik degeri arasindaki fark 0,4 °C- 0,7 °C arasinda 6l¢iimuUstir.(Tablo 2.) Alimina blok
icindeki sicaklik farki ise 0,3 °C olarak él¢ldd. (Tablo 3.)

Daldirma | | Isilcift Sicaklik bt
Tarin Derinligi Seri No Degeri — —
/cm / °C 10 cm igin 1 cmigin
65 S 03 956,3 0,3 0,03
06.07.2011 65 Pt/Pd 5 956,1 0,5 0,05
75 R 02 956,6 - 0,20*
65 S 03 959,3 0,3 0,03
07.07.2011 65 Pt/Pd 5 959,6 0,3 0,03
75 R 02 959,6 - 0,30*
65 S 03 956,5 0,2 0,02
08.07.2011 65 Pt/Pd 5 956,8 0,1 0,01
75 R 02 956,7 - 0,30*
22.08.2011 75 R 02 959,9 1,7 0,17
23.08.2011 75 R 02 959,7 1,2 0,12

*6lgtlen degerleridir.

Tablo 1. “Master-Slave” Firin Ayari Igin Olgiim Sonuglari

Tarih zgzzali\llﬂ LIIDIesgggt S|cal-<rlﬁ<P§egeri SlcaI;ILIEfarkl
/ °C / °C
06.07.2011 956,6 956,0 0,6
07.07.2011 959,6 959,0 0,6
08.07.2011 956,7 956,0 0,7
22.08.2011 959,9 959,5 0,4
23.08.2011 959,7 959,4 0,3
24.08.2011 959,7 959,4 0,3

Tablo 2. “Master-Slave” Firin Ayari igin 75 cm Daldirma Derinligi Olgiim Sonuglar!
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Isilgift Daldirma R 02 Nolu Isilgift Blok igindeki
Derinligi Sicaklik Degeri Sicaklik farki
/ecm /°C /°C
75 960,9
74 960,6 0,3
73 960,0 0,6

Tablo 3. Daldirma Derinligi Olcim Sonuclar

Sicaklik gradiyenti degeri daha disuk seviyeye getirebilmek igin firin kontrol Unitesinin ayarlari;
“Master-Slave” ayar modundan “Ayri bélgeler” moduna degistirilmistir. Firin icerisindeki her Ug¢ isitilan
boélgeye ait kontrol 0niteleri, bagdimsiz olarak ayarlanarak karakterizasyon Olgimleri
gercgeklestirilmisti. 960 °C sicakhdl icin vyapilan karakterizasyon, farkli set degerleri icin
gergeklestirilmistir. Firin igerisindeki sicakhk dagihminin degisimi referans isilgiftleri ile dlgiIimustir.
(Tablo 4, Tablo 5 ve Tablo 6)

Isilcift Firin Merkezinden Isilgiftler
sl . .| Isilgift Sicaklik Arasindaki Sicaklik farki
. Daldirma | Isilgift Seri -
Tarih o Degeri /°C
Derinligi No
/°C . -
/cm 10 cm igin 1 cmigin
65 S 03 959,2 0,1 0,01
08.07.2011
960-957-960 set 65 Pt/Pd 5 959,5 0,4 0,04
75 R 02 959,1 - 0,30*
09.07 2011 65 S 03 959,3 0,1 0,01
960-9557.-960 set 65 Pt/Pd 5 959,5 0,3 0,03
75 R 02 959,2 - 0,20*
09.09.2011 60 R 02 958,3 0,0 0,03
960-962-960 set 60 S 03 958,3 0,0 0,03
15.09.2011 70 R 02 959,6 - -
960-962-960 set 60 S 03 960,3 0,7 0,07

*6lgulen degerleridir.

Tablo 4. “Ayri Bélgeler” Firin Ayari igin Olglim Sonuglari

R 02 Nolu Isilgift TSP2 Sicaklik
Tarih Sicaklik Degeri Sicaklik Degeri farki
[ /G /C
08.09.2011
960-957-960 set 959,1 959 0,1
09.09.2011
960-957-960 set 959,2 959 0,2

Tablo 5. “Ayri Bélgeler” Firin Ayari igin Olgiim Sonuglari

Isilgift Daldirma Isilcift Sicakhk Blok icindeki
Derinligi Degeri Sicaklik farki
/cm / °C /°C
75 960,5 -
74 960,5 0,0
73 959,6 0,9

Tablo 6. “Ayri bélgeler” Firin Ayari igin Daldirma Derinligi Sonuglar
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“Ayri bélgeler” firin ayari igin élglim sonuglari 10 cm igin isilgiftler arasindaki sicaklik farki 0,3 °C iken
1 cm icin isilgiftler arasindaki sicaklik farki 0,2 °C - 0,3 °C arasinda Ol¢ctlmuistir. (Tablo 4.) R 02 nolu
1silcift 75 cm daldirma derinligi igin Olgtlen sicaklik degeri ile TSP2 radyasyon termometresi ile
Olcilen sicaklik degeri arasindaki fark 0,15 °C olarak 6l¢ldi.(Tablo 5.) Alimina blok icindeki sicaklik
farki ise 0 °C olarak 6l¢lldi.(Tablo 6.)

Sonug olarak; farkli ayar modu igin, firnin sicakhk dagilimi degismistir. “Master-Slave” ayari i¢in; R 02
nolu referans isilgift ile radyasyon termometre arasindaki en biyUk sicakhk farki 0,6 °C olarak
Olguldi.  “Ayri Bolgeler” ayar icin bu deger 0,2 °C oldugu gézlendi. Referans isilgiftlerin arasindaki
sicaklik dagihmi ise “Master-Slave” ayari igin; 0,3 °C ile 0,5 °C arasinda oldugu gorilda. “Ayri
Bolgeler” ayari icin bu deger 0,3 °C oldugu gézlendi. Bu durumda firinin igerisinde bulunan blogun
sicaklik dagilimi “Master-Slave” ayari igin; 0,6 olurken , “Ayri Bélgeler” ayari igin bu deger yaklasik 0
°C olarak oél¢uldi.

3. Referans Isilciftlerin izlenebilirligi Bakir (Cu) ve Otetik Kobalt (Co-C) Sabit Nokta ile
Saglanmasi

UME yapimi S ve R tipi Referans Isilgiftlerin bakir ve kobalt-karbon sabit noktalarinda &lgiimleri
ahinmigtir. [38] Olgimlerde referans S tipi isilgift (Seri No 06S05), R tipi 1silgift (Seri No R02) ve
kalibreli HP 34420 nanovoltmetre kullaniimigtir.

Sabit nokta hicresini firina dikkatlice yerlestirdikten sonra firin plato degerini 50 °C altindaki sicakliga
kadar yaklasik 10 °C/dk ayarlandi. Sabit nokta degerinin yaklagik 10 °C altina giderek sicakligin
kararli olmasi saglandi. Ergime platosu elde edebilmek icin firin set degeri ergime sicakligindan
yaklasik 10 °C Ustiinde ayarlanarak hicre igindeki metal tamamen ergitildi.(Sekil 2 ve Sekil 3). Ergime
platosundaki termometre degerlerini kaydettikten sonra, sicaklik kararli oluncaya kadar beklendi.
Firinin sicakhgr donma platosunu elde edebilmek icin plato degerinin yaklasik 10 °C altina
ayarlayarak yaklasik 30-60 dakika sonra kontrol termometresinden donma platosu elde edildi. (Sekil
4.)

Bu islemler gin icerisinde birkac defa tekrarlanarak dlgimler alindi. Ergime ve donma noktasi plato
sekilleri mimkin oldugunca diz (plato seklinde) olmasini, plato boyunca standart sapmanin disik
olmasi ve ergime ve donma degerlerinin birbirine yakin olmasi gerekmektedir. Daha iyi platolar elde
etmek icin, plato dncesi ve sonrasi kararli sicaklik degerleri ve slreleri degistirilerek en iyi degerler
elde edildi.

S tipi Seri Nolu 06S05 isilgift ile alinan Bakir (Cu) Sabit nokta élcimleri Sekil 2, Sekil 3 ve Sekil 4'te yer
almaktadir.

10572
10571 F 4
10570
10569
10568
10567
10566
10565
10564
10563

13:26 13:33 13:40 13:48 13:55
Zaman/ saat

4 g

Isilcift Gerilim Degeri/ pV

Sekil 2. 06S05 Nolu Referans Isilgiftin Cu Ergime Plato Olgiimleri
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Sekil 3. 06S05 Nolu Referans Isilgiftin Cu Ergime Plato Olgiimleri
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Sekil 4. 06S05 Nolu Referans Isilciftin Cu Donma Plato Olglimleri

S tipi Seri Nolu 06S05 isilcift ile alinan Bakir (Cu) Sabit nokta 6lcim sonuglari Tablo 7'de yer
almaktadir.

Plato Plato Plato Siresi | Isilgift Gerilim Degeri | Isilgift Sapma Degeri | Belirsizlik

tipi No / min (E) / pV (AE) / °C / °C
Ergime 1 14 10570,35 -0,38 1,0
Donma 1 18 10570,33 -0,38 1,0
Ergime 2 8,5 10567,05 -0,66 1,0
Donma 2 12 10567,48 -0,62 1,0
Ergime 1 10 10569,45 -0,45 1,0
Donma 1 13 10568,63 -0,52 1,0
Ergime 2 12 10569,21 -0,47 1,0
Donma 2 8 10569,33 -0,46 1,0

Tablo 7. 06S05 Nolu Referans Isilgiftin Olgiim Sonuglari

11-CoC-2 seri nolu hiicreyle R tipi R02 seri nolu isilgift kullanilarak alinan 3 ergime platosu 6lgim
sonuglari Tablo 8'de yer almaktadir.
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Plato Plato Plato Siresi

tipi No / min Emk / (uV) Stdev (V)
Ergime 1 45 14919,8 7,25 E-7
Ergime 2 3 14924,3 6,32 E-7
Ergime 3 3 14924,6 6,19 E-7

Tablo 8. RO2 Seri Nolu Referans Isilgiftin Olglim Sonuglari

R tipi 3B Seri Nolu isilgift ile alinan 11-CoC-02 Kobalt Karbon (CoC) Sabit nokta dlgimleri Sekil 5,
Sekil 6, ve Sekil 7°de yer almaktadir.

15020
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Isilcift Gerilim Degeri/ pV

Zaman/ saat

Sekil 5. 3B Nolu Referans Isilgiftin Co-C Ergime-Donma Plato Olgiimleri
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Sekil 6. 3B Nolu Referans Isilciftin Co-C Donma Plato Olctimleri
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Sekil 7. 3B Nolu Referans Isilgiftin Co-C Ergime Plato Olglimleri

11-CoC-2 seri nolu hiicreyle R tipi R02 seri nolu isilgift kullanilarak alinan 3 ergime platosu 6lgim
sonuglari Tablo 9'da yer almaktadir.

Plato Plato Plato
. Siresi Emk / (uV) Stdev (V)
tipi No I mi
min
Donma 1 1 14961,0 9,63 E-8
Donma 2 1 14960,6 1,31 E-7
Donma 3 1 14959,6 1,20 E-7
Donma 4 1 14962,5 1,23 E-7

Tablo 9. R02 Seri Nolu Referans Isilgiftin Olglim Sonuglari

4. Belirsizlik Hesabi
Isilgiftlerin 1325 °C’deki kalibrasyonlari igin 6lgim belirsizliklerini dért ana grupta toplayabiliriz:

Sabit noktadan kaynaklanan belirsizlik

Elektriksel dlgcimlerden kaynaklanan belirsizlik

Referans ug¢ ve ortam sartlarindan kaynaklanana belirsizlik
Isilgiftin kendisinden kaynaklanan belirsizlik

22808

Bu maddeler 1s1ginda, R tipi 1sil¢ift ile gimUs sabit noktasinda elde edilen dlgiimlerin belirsizlik bltgesi
tablo 10’da bulunabilir.

Belirsizlik Bilesenleri Standart
Belirsizlik / °C

A tipi

istatiksel dagilim 0,043
B tipi

Referans Pirometre 0,753
Referans Isilcift Karakteristigi 0,445
Elektriksel Olgimler 0,040
Kalibre Edilen Isilgift 0,191
Sicaklk Kaynaklari 0,283
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Bilesik Belirsizlik 0,9

Genisletilmis Belirsizlik 1,8
Tablo 10. Belirsizlik bilegenleri ve degerleri

5. Sonug¢

TUBITAK UME’deki referans isilgift kalibrasyonlarinin gergeklestirildigi 100 °C ile 1084 °C sicaklik
araliginda kalibrasyon él¢iim sisteminin, 1084 °C olan st limitini 1325 °C’ye yUkselterek laboratuvarin
Olcim kabiliyetleri gelistirildi. Ayrica bu sistem icin 1325 °C’ye kadar CMC belirsizlik degeri 1,8 °C
olarak hesaplandi.
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Gebze Yiuksek Teknoloji Enstitisinde “Platin Paladyum Isilgiftlerde Tavlama Sicakhginin Isilgiftin
Safsizlik Ve Homojenligine Etkisini Arastirilarak Referans Fonksiyon Teklifi” adli tez galismasi ile
Yiiksek Fizikgi Gnvanini almigtir. 1997 yili itibariyla TUBITAK Ulusal Metroloji Enstitiisii (UME) Sicaklik
Standartlari Laboratuvarinda Kontak sicaklik &lgiim sistemleri ve &lgimlerde kullanilan cihazlar
Uzerine galismaktadir. Her tUrli sicaklik élgiim cihazlari: referans standart ve endustriyel platin direng
termometreleri, referans isilgift (R,S,Platin / Paladyum, Altin / Platin tipi) ve nikel-bazli endustriyel
isilciftler (K,J,T,E,N tipi), sayisal gdstergeli termometreler, sivi cam termometreleri ve termistorleri ve
sicaklik kaynak (sivi banyolar, kabinleri, kuru firinlari, etliv) karakterizasyon, kalibrasyon, elektriksel
Olcim dizenekleri ve belirsizlik hesaplamalari konularinda c¢alismalar yapmaktadir. Ayrica bu
konularda Uluslararasi ve Ulusal Sicakhk Egitimleri vermektedir.

Birincil seviye sicaklik 6lgimlerinde kullaniimak Gzere sicaklik sabit nokta hiicre tasarimi, yapimi,
gelistirilmesi, karakterizasyonu ve belirsizlik hesaplamalari ve Referans isilgift (R,S,Platin / Paladyum,
Altin / Platin tipi) tasarimi, yapimi, gelistiriimesi, egitim verilmesi, karakterizasyonu ve belirsizlik
hesaplamalari konularinda calismalar yapmaktadir. BIPM anahtar karsilastirma veritabani (KCDB) Ek
C yayimlanmis olan Sicaklik Laboratuvari kalibrasyon ve 6lgim yetenekleri (CMC) hazirlanmaktadir.
izlenebilir Yiksek Sicaklik Isilgift Olglim Sisteminin kurulmasi konusunda calismalar yapmaktadir.Bu
konularda uluslar arasi projelerde de katilmaktadir.

Isilcift Laboratuvarlararasi karsilastirmalarin TS/EN 1ISO 17025 ve ISO 17043 Standardlarina uygun
olarak diizenlenmesi, denetlenmesi ve degerlendiriimesi konusunda calismaktadir.
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TUBITAK UME Radyasyon Sicaklig _Laboratuvari’'nda goéreve baglamistir. Radyasyon Sicakligi
Laboratuvar’'nda Radyasyon Sicakhgi Olgeginin ITS-90 Uluslararasi Sicaklik Olgegi'ne uygun olarak
olusturulmasi kapsamindaki referans diizeydeki tim &lcimlerin gerceklestiriimesi, radyasyon sicakhgi
Olcumleri, tayfsal tepki 6lcimleri, dogrusallik dlgimleri, kaynak buyUkIigu etkisi 6lgumleri, sabit nokta
Olciimleri, radyasyon termometresi kalibrasyonu, belirsizlik hesaplamalari, termal kameralarin sicaklik
kalibrasyonlari, siyah cisim kalibrasyonlari, ylksek sicaklik o6tetik sabit nokta yapimi ve isil ¢ift
6lcimlerine uygun 6tetik sabit nokta yapimi konularinda galismalar yapmaktadir. Radyasyon Sicaklidi
Laboratuvari’nin uluslararasi izlenebilirligini saglamak igin dizenlenen uluslar arasi kargilastirmalara
TUBITAK UME adina katilmigtir. Radyasyon sicakhi@i laboratuvarinin calisma alanlarinda endustrinin
ihtiyagc duydugu egitim ve danismanlik hizmetleri vermistir.



