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Oz

Bu ¢aligmada direng termometrelerin kalibrasyonlarin da ve kontrollerinde kullanilan suyun ii¢lii noktasi hiicresinin hazirlanmasi
ve Olciim belirsizliginin hesaplanmasina iliskin detayli bilgi verilmistir. Suyun {i¢lii noktas: hiicresi Yeditepe Universitesi Fizik
Boliimii Metroloji ve Kalibrasyon Laboratuvarinda (YUKAL) 6zel olarak tasarlanarak {iretilmistir. Hiicrenin hazirlanmasi
asamasinda kati CO; kullanilarak buz tabakasi elde edilmistir. Kati CO, yontemiyle 15 dakikalik siirede hiicre igerisinde katt,
stvi ve gaz fazlarmin ayni anda elde edildigi bu yontemle yapilan Slgiimler analiz edilerek olgiim belirsizligi biitcesi
olusturulmustur.
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Calibration of Standard Platinum Resistance Thermometers in Triple Point of Water
Cell and Evaluation of Measurement Uncertainty
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Abstract

In this study, detailed information about the preparation of triple point of water cell used in the calibration and control of
resistance thermometers and calculation of measurement uncertainty is given. The triple point of water cell was designed and
produced in Yeditepe University Physics Department Metrology and Calibration Laboratory (YUKAL). In the preparation of the
cell, ice mantle was obtained using solid CO.. The measurement uncertainty budget was evaluated by analyzing the solid, liquid
and gas phases in the cell at the same time with the solid CO, method within 15 minutes.
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1. GIRiS

Suyun {i¢lii noktas1 (SUN) sicaklig; suyun ii¢ fazinin kati,
stvi ve gaz termal dengede bulundugu sicakliktir. 1TS-90
Olcegine gore bu sicaklik 0.01 °C olarak tanimlanmis olsa da
Kelvin (K) Termodinamik Sicaklik Olgegine gore ise 273.16
K olarak kabul edilmistir. SUN, 1990 Uluslararas1 Sicaklik
Olgegi (ITS-90) ve Kelvin Termodinamik Sicaklik
Olgeginde tanimlanmig sabit noktalarindan biridir [1].
Uluslararasi yedi temel birimden biri olan Kelvin’in tanimi,
suyun {g¢li noktast mutlak (termodinamik) sicakliginin
1/273.16’s1 olarak belirlenmistir [2]. SUN hiicresi silindirik
borosilikat cam tiipiin, yiiksek saflikta, gazsiz ve izotropik
bilesime sahip suyla doldurulmasiyla iiretilir.

SUN hiicreleri, ITS-90 uluslararas1 sicakhik &lgegiyle
uyumlu direng termometrelerin (SPRT, PRT, IPRT)
kalibrasyonunda ve/veya kontrollerinin ger¢eklesmesinde
kullanilir. Platin direng termometreler yiiksek hassasiyet ve
dogruluklari sebebiyle ¢ok tercih edilen termometrelerdir, bu
sebeple kalibrasyonlarimin ve ara kontrollerinin birincil
seviye standartlarla gergeklesmesi dnemlidir [3,4].

SUN hiicresinde gergeklesecek olgiimlerin dogrulugu pek
¢ok parametreye baglidir. Bunlardan en 6nemlisi hiicrenin
imalatidir. YUKAL’da 6zel tekniklerle iiretimi gergeklesen
suyun ti¢lii noktas1 hiicresi borosilikat cam tiiplerden imal
edilmistir. Imalat asamasi, bu tiiplerin sizdirma ve gerilim
etkisinin azaltilmasi i¢in tavlanmasiyla baglar, ardindan
hiicreler kimyasal yontemlerle temizlenerek o6lgtimleri
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etkileyebilecek kirlilikten arindirilir [5,6]. Igerik olarak
analiz edilmig distile su hiicreye eklenir ve igerisinde hava
kalmayacak sekilde kapatilir. Kullanilan saf su, izotop oran
okyanus suyuna yakin nitelikte, suyu 6zel yontemlerle birkac
kez distile eden cihazlardan elde edilir. izotop oranimin
Olciimlere dogrudan etkisi olmast dl¢iim belirsizligini de
etkiler [7,8,9]. SUN hiicresinin uzun yillar kullanilmast,
Olglimlerin kararli ve tekrarlanabilir olmasi hiicre icerisinde
kullanilan suyun saflig1 ve kalitesine baglidir. Yaklagik 500
cm® saf su ile doldurulan hiicreler daralan kisimlarmdan
alevle miihiirlenerek kapatilir [5]. SUN hiicrelerinin 8lgiim
i¢in hazirlanmasi asamasinda farkli yontemler kullanilabilir.
Soguk daldirma gubugu, kat1 CO> ve sivi nitrojen yontemi
literatiirde yaygin olarak kullanilan ydntemler arasindadir.
[5,9,10,11,12]

2. OLCUMLER
2.1. Cihazlar

Bu arastirmada YUKAL iiretimi 02/2010 seri numarali 50
mm ¢apli 330 mm uzunlugunda SUN hiicresi kullanilmustir.
Hiicre Fluke marka 7341 model BOB361 seri numarali alkol
banyosunda muhafaza edilmistir. Ol¢iimii ger¢eklesecek test
termometresi olarak Hart Scientific marka 5681 model 1432
seri numarali kuartz kilifli standart platin direng termometre
(SPRT) tercih edilmistir. Termometreden alinan veriler
Fluke marka 1594A model B11053 seri numarali direng
kopriisit  (dijital termometre) vasitasiyla sayisal veriye
doniistiirtliir.

2.2. Metot

SUN hiicresi, silindirik borosilikat cam tiipten iiretilmistir.
SUN hiicresi ile dogrulugu yiiksek, kararli ve tekrar
iiretilebilir 6l¢iimler yapabilmek igin kullanilan Suyun saflig1
ve kalitesi dikkat edilmesi gereken en 6nemli parametredir.
Hiicre ilk asamada kimyasal yontemlerle temizlenerek 6zel
yontemlerle dinlendirilmistir. Ozel tasarim bu hiicrenin igine
iki kez damitilmig yiiksek saflikta su konularak hava
almadan kapatilmigtir. Hiicre kapatildiktan sonra igerisine
herhangi bir maddenin girme riski yoktur. Hiicrenin
iretiminden sonraki asama, Ol¢limler i¢in hiicrenin
hazirlanmas1 agamasidir. Olgiimlerde hizli ve giivenli olmasi
sebebiyle kat1 CO, ydéntemi kullanilmistir. SUN hiicresinin
icindeki termometrenin daldirildigi tiip toz birakmayacak bir
cubuga sarih bir bez ile iyice temizlenerek kurutulur.
Temizleme islemin ardindan, dl¢iimlerde kullanilacak SUN
hiicresi, sicaklik degeri yaklasik 0.001 °C’ye ayarlanmis,
SUN muhafaza alkol banyosu igine konarak, iki saat 6n
sogutma iglemine tabi tutulur. Yaklagik 1 kg kat1 CO», ¢ekic
yardimiyla ¢ok ufak parcalar haline getirilir (6rnegin toz
sekeri gibi). Ufalanmis kat1 CO, SUN hiicresi igerisine metal
bir kagik ile doldurulur (eklenen kati CO; seviyesinin hiicre
icindeki su seviyesini ge¢memesine dikkat edilir. Kati
COy’nin SUN hiicresi igcinde homojen (hava bosluklarinin
kalmamasi) olarak dagilmasi ve CO, miktarinin belirlenen
seviyede kalmas1 énemlidir. Bunun i¢in SUN hiicresine
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parmak uglariyla yavagga vurulur ve COz’nin hiicre
igerisinde homojen olarak dagilmasi saglanir. Bazen eklenen
kati  CO2’nin i¢indeki kirliliklerin  olusturabilecegi
safsizliklar, SUN hiicresi iginde bir gri renkli kirlilik tabakas1
olusturabilir. Eger bu tabaka olusur ise, SUN hiicresindeki
1s1 iletkenligini azalacagindan, bu kirlilik tabakasi hiicrenin
cok dikkatli bir sekilde ters cevrilmesi ile hiicre iginden
disar1 atilabilir. SUN hiicrenin hazirlamis esnasinda oda
sicakliginda siirekli 1sinmasindan dolay1 hiicre i¢inde olusan
buz tabakasi homojen olmayabilir. Bunu 6nlemek i¢in buz
tabakasi olusturma esnasinda hiicre zaman zaman
sogutulmak iizere SUN muhafaza alkol banyosu geri konur.

Hiicre igerisindeki CO, ile su seviyesinin ayni olmasi
gerekir. CO; ve su seviyesinin esit olmamasi durumunda
hiicrenin iist kisminda buzlanma (buz kopriisii) olusabilir. Bu
durum SUN’iin kirilmasina sebep olabilir. Buz kopriisii
olugmasi halinde, bu ince tabakanin etrafina bagparmak ve
orta parmaklar sarilarak viicut sistyla, olusan buz kopriisii
eritilir. SUN hiicresi iginde olusturulan buz tabakasinin
kalinhigi 6-8 mm arasinda oldugunda kati CO, eklenmesi
durdurulur. Isigin  kirilmasindan dolayi, buz tabakasi
kaliliginin ne kadar oldugunu disaridan bakarak gozlenmesi
giictiir. Olusan buzun kalmligini dogru gézlemleyebilmek
igin, hiicre su dolu beher igerisine daldirilir ve 15181
kirilmasindan kaynaklanan yanilg: ortadan kaldirilarak buz
kalinlig1 dogru gozlenmis olur. Buz kalinliginin fazla olmasi
ve bu kati fazin bilylimeye devam etmesi hiicrenin
kirilmasina sebep olabilir. Kati faz yeterli kalinliga
ulastiginda (buz hiicre i¢ duvarindan birka¢ mm uzak olmali)
hiicre i¢inde geriye kalan kati CO», hiicreyi yavasca egerek
digar1 atilir. SUN hiicresinin i¢ine buzda sogutulmus su
(termal temas sivisi) eklenir, eklenen su seviyesi; hiicrenin
igerisinde termometre var iken, hiicre igindeki su seviyesini
gegmemelidir. Hiicre igerisindeki kati fazin daha kararli ve
yapisal olarak uygun hale gelmesi i¢in, hiicre 24 saat alkol
banyosunda bekletilir [13]. SUN 6l¢iime baslanmadan once,
metal bir ¢ubuk hiicreye daldirilarak birkag dakika bekletilir
kat1 fazin biraz eriyerek cam tiipten ayrilmasi saglanir. Hiicre
avug icerisinde yavasca dondiiriiliir, bu dondiirme islemiyle
kati fazinda termometrenin daldirildig: tiiplin etrafinda
dondiigii goriilmelidir. Eger buz tabakasi donmiiyor ise oda
sicakligindaki metal ¢ubuk tekrar 30 saniyeligine hiicreye
daldirilarak islem tekrar edilir. Tim bu islemlerden sonra
Sekil 1°de goriildiigii gibi, hiicre igerisinde 3 faz elde edilmis
olur.

Buz kalinligint  koruyarak hiicreyi  birkag hafta
kullanabilmek ve termal radyasyonu oOnlemek amaciyla
hiicre, sicaklig1 yaklagik 0.001 °C olan alkol banyosunda 151k
almayacak sekilde muhafaza edilerek Ol¢iim islemlerine
baslanir. Hiicre banyonun igine konuldugunda banyonun
dengeye gelmis olmasi dnemlidir, aksi takdirde banyonun
daha sicak olmasi hiicre igerisinde buz tabakasinin
erimesine, banyonun daha soguk olmasi ise buz tabakasinin
bilyiimeye devam ederek kirilmasina sebep olabilir. Ol¢iim
diizenegi Sekil 2°de goriilmektedir.
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Sekil 1. Olgiimler i¢in hazirlanmig SUN hiicresi

Kalibrasyonu gerceklesecek olan SPRT, SUN hiicresi
icerisine konulmadan o6nce alkol banyosuna daldirilarak
ortam sicakligindan daha diisiik bir sicakliga gelmesi ve
hiicrenin igerisine girdiginde buz tabakasim eritmesi
engellenmis olur. Termometre hiicre icerisine dikkatlice
yerlestirilmelidir. Ideal bir 6l¢iim icin yukarida bahsedildigi
gibi hiicre hazirlandiktan sonra Olgiimlere kadar 24 saat
banyo igerisinde bekletilmesi Onerilir. Bu siire kati fazin
daha kararli hale gelmesini, buzun iizerindeki gerilimin
azalmasini saglayacaktir. Olgiimlere baglamadan &nce
termometre sensorii  (SPRT) dijital bir termometreye
baglanir, dijital termometre SPRT’den elde edilen direng
degerini sicaklik degerine doniistiiriir. Olciimler 30 saniye
ara ile seri sekilde gerceklesir, en az 10 6lgiim alinir. Olgiim
akimi olarak 1 mA kullanilir.

Dijital Termometre

Karistirici

: . Alkol Banyosu

SUN _—

Sekil 2. Banyo icerisine yerlestirilmis SUN hiicresi ile SPRT
kalibrasyon diizenegi
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2.3. Olgiim Belirsizligi

Olgiim sonucunun belirsizligi, 6lgiilen cihazin kesin
degerinin bilinmesindeki eksikligi yansitir. Fark edilen
sistematik hatalarin diizeltilmesinden sonraki 61¢iim sonucu,
rastgele hatalardan dolay: ortaya ¢ikan belirsizlikten dolayi
hala sadece bir tahminden ibarettir. Gergek degere en yakin
sonucu elde etmek dl¢timlerde belirsizlige etkisi olan hata
kaynaklarinin etkin sekilde degerlendirilmesiyle
miimkiindiir. Bu 6rnekte belirsizlik hesabt EA-4/02 rehber
dokiimanina uygun olarak yapilmistir [14,15]. SUN
hiicresinde ger¢eklesen kalibrasyon isleminde hem hiicreden
hem de referans termometreden kaynaklanan etkilerin
belirsizlik  biitgesine  eklenmesi  gerekmektedir. Bu
arastirmada A ve B tipi belirsizlik parametreleri standartlara
uygun analiz edilerek uygun istatistiksel yOntemlerle
genisletilmis belirsizlik degeri %95 giivenilirlik seviyesiyle
hesaplanmistir [5,14]. Olgiimlerde hesaba katilan tiim
belirsizlik parametreleri Tablo 1°de verilmistir. Tiim veriler
laboratuvarda gergeklestirilen olglimler sonucu elde
edilmistir. Tahmini belirsizlik degerleri i¢in istatistiksel
dagilim tiirleri tespit edilerek tiim dagilimlar normal
dagilima  cevrilerek  standart  belirsizlik  degerleri
bulunmustur. Belirsizlik hesabinda referans sicaklik degeri
icin model fonksiyonu asagidaki sekilde tanimlanmistir
[14,15]

tx = ts [8tru + Cs* 8Qra + Cs* 8QsH + dtic + Cs* 8QHp + dtas
Cs* 8QRR + Cs* 6QrT + Cs* 6QRE]

ts= Referans Termometreden Okunan Deger
tx= Kalibre Edilen Termometreden Okunan Deger
dtru= Referans Hiicre Sertifika Belirsizligi
0Qrc = Direng Kopriisiiniin Belirsizligi

8Qsn = Self Heating Etkisi

dtic=  Izotopic Kompozisyon Etkisi

0Qus = Hidrostatik Basing Etkisi

otss= Banyo Kararlilik ve Homonejitesi
0Qrr= SPRT Kisa Dénem Kararlilik

0QrT= SPRT Tekrariiretilebilirlik

0Qre = SPRT Coziiniirlik Degeri

Cs=  Hassasiyet Katsayisi

Hidrostatik Basing Etkisinin lgiimlere olan etkisi hiicre
igerisine tam daldirilmasindan kaynaklanmaktadir oysa
Ol¢iim yapilmasi gereken nokta hiicrenin en alt noktasi
yerine suyun i¢ fazinin elde edildigi saf suyun hiicre
igerisindeki en yiiksek noktasidir, fakat SPRT’ler ile dogru
Olciim yapabilmek i¢in termometrenin daldirma derinligi
dikkate alinarak en alt noktada dl¢lim yapilmalidir, dogru
noktada olgiim yapilamamasi basing farki kaynakli hataya
sebep olabilmektedir bu da hidrostatik basing etkisi olarak
hesaba katilmalidir, bu deger hesaplanirken, termometrenin
en u¢ noktasindan direncin bittigi noktaya kadarki uzunlugun
yarist alinarak baslangi¢c noktasi secilir. Hiicre igerisine
konulan termometrenin direncinin tam orta noktasindan,
hiicre igindeki sivinin bittigi noktaya kadarki kisim cetvelle
Olciiltir. Bu uzunlugun kag dereceye denk geldigi hidrostatik
basing diizeltme degeri hesaba katilarak bulunur [5, 18].
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(Ornegin 0.30 m dl¢iilmiis uzunluk i¢in 0.3 m x 0.73 mK/m
=0.219 m°C) Kalibrasyon agsamasinda SPRT ile 10 sn ara ile
10 6l¢iim alimmustir bu 6lgiimlerin standart sapmasi SPRT
Kisa Dénem Kararlilik degeri olarak biitceye eklenmistir.
SPRT Tekrar iiretilebilirlik degeri i¢in ayni dlgtimler ikinci
gin tekrar yapilmig ve iki Ol¢lim arasindaki fark
hesaplanarak bulunmustur. SPRT ¢ozlnirlik degeri
termometrenin baglandig1 diren¢ kopriisiiniin ¢oziiniirligii
aliarak hesaba katilmistir.

Tablo 1. SUN hiicresinde SPRT termometre kalibrasyonu
tahmini belirsizlik biitgesi hesab1

Tahmini istatistiksel Hassasiyet Standart
Belirsizlik Bilegeni Belirsizlik Dal'llll m Katsayist Belirsizlik
e (Duyarhilik) (°C)
Referans Hiicre 0.0002 °C Normal 1 0.0001
Belirsizligi
Koprii Belirsizlik 0.000006 Q Normal 10°C/ Q 0.00003
Self Heating 0.0000015 Q Dikdértgen 10°C/ Q 8.67E-06
izotropik
Kompozisyon 0.000010 °C Dikdortgen 1 5.780E-06
Etkisi
Hidrostatik Basing 0.00000146 -
Etkisi Q Dikdortgen 10°C/ Q 8.439E-06
Banyo Kararlilik ve o o
Homojenite 0.003 °C Dikdortgen 1 0.0017344
SPRT Kisa Dénem o
Kararlilk 0.000006 Q Normal 10°C/Q 0.00006
SPRT oo °
Tekrarretilebilirlik 13.0E-06 Q Dikdortgen 10°C/Q 0.0002249
SPRTCOzntirlik 0.000001 Q Dikdortgen 10°C/ Q 5.780E-06
Standart Toplam Belirsizlik=Un(Ust,*+Usta+ Udts™+Ubta+ Usts+ Udts™+ 5t 0.00175
Genisletilmis Belirsizlik=U=kx U; =2x0.00175 0.0035

3. SONUC

Yiksek metrolojik vasiflara sahip SPRT’lerin sicaklik
Olciimlerinde ve kalibrasyonlarinda kullanimi  gittikge
yayginlagsmaktadir. Bu tiir termometrelerin buz noktasi
yerine suyun tig¢lii noktasi hiicresinde kalibrasyonun ve
kontroliiniin ~ gergeklestirilmesi ~ dogrulugu  yiiksek,
belirsizligi diisiik sonuclar saglamaktadir.

Bu calismada SUN  hiicresi ile  olciimlerin
gerceklestirilmesine  ve  Olglim  Dbelirsizlik  hesabinin
yapilmasina iliskin detayli bilgi verilmistir. Deneysel
sonuglar gostermektedir ki SPRT’lerin SUN hiicresinde
kalibrasyonunda k=2 %95 giivenilirlik seviyesiyle 6l¢iim
belirsizligi 3.5 m°C olarak hesaplanmustir.
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