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1.0UVOD

1.1 Uvod u rad

Pri pripremi ovog rada bio sam svjestan perioda od viSe od tisu¢u godina covjekovog
istrazivanja termometrije te realnosti da u ovom mojem radu ima malo izvorno mojih
podataka (osim greSaka koje su se mozda omakle i za koje se ispricavam). Rad ne bih
mogao napraviti bez svesrdne pomo¢i i podrske svojeg mentora Prof. Dr.Sc. Davora
Zvizdica, Prof. Dr. Sc. Tome Udiljka, voditelja katedre za alatne strojeve i mojega
profesora, moga oca Dipl.ing. Darka Papesa, kolege Dipl.ing.stroj. Tomislava Velikog te
mnogih drugih koji su stvarali i sakupljali znanja o termometriji u znanstveno —
istrazivackoj zajednici tokom stoljeca.

1.2 Sazetak

Novi trendovi u termometriji podrazumjevaju pristup mjerenjima na taj nacin da se
pretpostave utjecajni faktori koji bi mogli omesti tocne i zeljene rezultate. Time su i nasa
mjerenja to¢nija. Naglasak projektiranju za automatsku regulaciju tlaka argona koja je
bazirana regulatoru sa membranom. Ta linija sluzi umjeravanju termometara u podrucju
niskih temperatura. Umjeravanje se izvodi regulacijom tlaka para dusika pri realizaciji
,»trojne toc¢ke argona“. To se provodi pomocu ,,Uredaja za postizanje trojne tocke argona-
UPTTA*. Konkretan izradak je regulacioni cilindar sa elasticnom membranom. Uredaj za
postizanje trojne tocke argona-UPTTA, odnosno Argon triple point apparatus-ATPA
konstruiran je u francuskom primarnom laboratoriju za meterologiju- BNM-INM. Svrha
aparata je umjeravanje termometara u podrucju niskih temperatura. Isti se i preporuca za
upotrebu od ,,udruzenja*“ za Medunarodnu temperaturnu ljestvicu ,,ITS“. Sa nekoliko
takvih uredaja ve¢ su opremljni neki laboratoriji diljem svjeta kao $to je onaj u
Sjedinjenim ameri¢kim drzavama, Japanu, Njemackoj, Svicarskoj, Nizozemmskoj,
Spanjolskoj, Norveskoj, Poljskoj, Juznoj africi, Italiji ukljutujuéi i na§ Laboratorij za
procesna mjerenja FSB-a. Da bi shvatili princip rada UPTTA morali bi i razjasniti i neke
teorijske podloge. Teorijske podloge i Cinjenice su bitan aspekt umjeravanja svakog
mjernog uredaja. Nakon toga slijedi projektiranje linije za automatsku regulaciju tlaka
argona koja je bazirana na regulatoru sa membranom. Regulator sa elasticnom
membranom jest temeljni predmet zanimanja ovog mojeg rada, odnosno izrada
regulacionog cilindra.



2.0 Teorijske podloge [1]
2.1 Povijest termometrije

Termometrija je znanost o mjerenju temperature. Bitni dio problematike termometrije se
bazira na sustavu sljedljivosti za termometre, odnosno na definiranju uvjeta i referenci pri
umjeravanju.

2.2 Razvoj koncepta temperatura

Povijest termometrije nam omogucuje uvid u probleme mjerenja temperatura. Tu postoje
Cetiri podrucja kodirana kao P, S, M i T.

e P, eng.physical, fizikalno. Podru¢je koje se bavi znacenjem temperature. Trebalo
je 300 godina od prvog termometra do ispravne definicije temperature.

e S, eng.scale, skala. Podru¢je koje se bavi pitanjem definiranja metrike. Sve do
1960.g nije bilo ustaljene mjerne jedinice.

e M, eng.measurement, mjerenje. Podrucje koje se bavi pitanjem znanstvenog
pristupa mjerenju temperatura. To podrucje se bazira na fizikalnim zakonitostima
umjesto na opservaciji eksperimenata.

e T, eng.traceability, sljedljivost. Podrucje koje se bavi pitanjem S$to je potrebno da
bi mjerenje bilo razumljivo i prihvatljivo drugima. To je podruc¢je odnosno
koncept koji se joS uvelike razvija. Sljedljivost kao podrucje podrazumjeva daje
podjednako 1 adekvatno pozabavimo sa prethodnim podru¢jima P,S i T.

2.3 Rana termometrija — mjerenja topline

,»Toplo“1,hladno* su bila dva odvojena svojstva materije ve¢ kod starih grka (druga dva
su bila ,,mokro* i ,,suho*). Ti intuitivni koncepti mogli su se kasnije kvantificirati
pojavom prvih termometara. Prvi termometri su se pojavili oko 1600.godine. Ti uredaji su
se zvali termoskopi i1 bazirali su se na kontrakciji i ekspanziji zraka koji bi utjecao na nivo
tekucine u cijevCici. Promjena nivoa se mjerila pomocu sekstanta kao Sto je prikazano na
slici 1.

Slika 1.,mjerenje temperature pomocu sekstanta
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U ovoj fazi se uvidjelo da na mjerenje temperature utjeCe vise fizikalnih parametara.
Takoder se uvidjelo da se greske mjerenja mogu ukloniti ako su one poznate. Kasnije



(cca..1650g.) se prislo primjeni zatvorenih termometara radi transporta i hlapljivosti vode,
slika 2.

Slika 2.,rani ,,zatvoreni termometar
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Takove konzistentne termometre su izradivali vrsni fiorentinski staklari. Oni su se
umjeravali i izradivali u skladu sa empirijskim pravilima. Tu se dalje na$ interes fokusira
na kalibraciji i kalibracionim metodama te izradi mjernih ljestvica — skala. U toj
problematici bitno je definirati skalu na nacin da je linearna, da ima ishodiste te



,krajnju* tocku izmedu kojih je ta skala ravnomjerno podjeljena. Fahrenheit je iza

1710.g. izradio pouzdan zivin termometar u staklu koriste¢i fiksne to¢ke za umjeravanje —
kalibraciju. Za referentne tocke je koristio taliste leda, tjelesnu temperaturu zdravog
covjeka i temerature mjeSavine leda i soli. Ti termometri su nasli Siroku primjenu u
anglofonskim zemljama. Kasnije je Celsius projektirao termometar koji je imao 0" na
tocci vreliSta i 100" na toéci ledista vode. Kasnije na slici Linnaeusa 1737.g. ta je skala
nacrtana obrnuto te se takva metri¢ka skala i1 ustalila, slika 3.

Slika 3., slika sa termometrom — Linnaeus
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Kasnije upotrebom termometara za meteroloSke svrhe uvidjela se potreba za izradom
zaSticenih kontenjera sa termometrima na koje ne utjece vjetar, direktne zrake sunca i
temperatura zemlje. To je rjeSeno Stivensonovom konstrukcijom kao na slici 4.

Slika 4., Stivensonova konstrukcija kontenjera



Kasnije oko 1850. godine lord Kelvin razvija termodinamicke koncepte termicke
ucinkovitosti $to dovodi do razvoja nove znanstvene discipline — termodinamike.
Termodinamika je grana fizike koja proucava energiju, rad, toplinu, entropiju i spontanost
procesa (Gibsovu energiju).

Termodinamika prouc¢ava veze izmedu toplinske energije i ostalih oblika energije koje se
u tvarima izmjenjuju u uvjetima ravnoteze. Naime, gotovo svaki oblik energije u svojoj
pretvorbi prelazi na kraju u energiju toplinskog kretanja. Tako npr. trenje, elektri¢cna
energija, energija kemijske reakcije, svjetlosna energija i druge pretvorbama prelaze u
toplinu.

Tu dolazimo do tri esencijalna fizikalna aspekta temperature kao §to su:



e temperatura bilo kojeg tjela jest intenzivna veli¢ina
e temperatura indicira tok topline
¢ neki sustavi nemaju temperaturu

2.4 Jednadzba stanja idealnog plina
pV=NkT
gdje je:

e p—tlak plina

e V —volumen plina

e N — broj molekula plina

e k- Boltzmanova konstanta, 1.3807 x 1072% J/K
e T —termodinamicka temperatura

Jednadzba stanja idealnog plina se Cesto i ovako zapisuje:

s T

Pa¥n Tn
gdje je T, fiksna tocka, obi¢no trojna tocka vode.

Pri mjerenjima u stvarnim uvjetima plinovi se ne ponasaju kao idealni pa je ta jednadzba

ustvari aproksimira njihova stanja. Temeraturna mjerenja podrazumjevaju mjernu

nesigurnost od ImK.

2.5 Sporazum o metru — sporazum o temperaturama

Sporazum o metru je nastao 1875. g. a do danas je potpisan od oko 50 zemalja. Vaznost
sporazuma je u tome $to on unificira metricke sustave jedinica za mjerenje temperature.
Jednoznacnost jedinica pogoduje primjeni u trgovini, znanosti i proizvodnji. Prva
sluzbena temperaturna ljestvica je bila ,,Chapppiusova normalna dusikova skala“
prihvacena 1889.g..Posto je to bila skala dobivena pomocu plinskog termometra koji je
neprakti¢an za uporabu izradena je ,,internacionalna temperaturna skala® 1927.godine —
ITS-27. Ta skala je kao i1 predhodna bila u stupnjevima celzijusa u rasponu od -190 “C pa
na gore.Sljedila je skala ITS-48 od -183°C..

Zatim sljedilo je uvodenje medunarodnog sustava mjernih jedinice — SI 1960.g. koji
egzistira do danas.On je definirao konacnu jedinicu temerature kao °C.

Konacno je usvojena i ITS-90 1990.g. koja je doneSena zahvaljujuéi razvoju mjerne
aparature 1 termometara sa otpornicimaod platine.



2.6 Umjeravanje

Umjeravanje jest skup operacija koje se provode u specifi¢nim uvjetima s ciljem
dobivanja relacija vrjednosti koje su indicirane mjernim instrumentima ili sistemima.
Rezultat umjeravanja omogucuje nam procjenu greSaka mjerenja. Pitanje laboratorijskih
mjerenja je pitanje laboratoriskih akreditacionih modela koji se baziraju na
medunarodnim ISO standardima. Ti su standardi integrirani u ISO 9000 sistem osiguranja
kvalitete.

2.7 Mjerenje
Dobro izvodenje mjerenja zahtjeva:

e uvjezbanost osoblja koje ga provodi

e mjerne instrumente i sustave

e odrzavanje mjernih instrumenta i sustava

e bazdarenje mjernih instrumenta i sustava

e postivanje procedure i specifikacije mjerenja
e certifikaciju mjernih rezultata

2.8 Nesigurnosti pri mjerenju

Sva mjerenja podloZna su pogreSkama pa ¢ak 1 ona najbolje planirana i izvedena.
Nesigurnost u mjerenju mozemo okarakterizirati kao procjenu raspona vrijednosti unutar
kojeg se nalazi to¢na mjerena vrijednost. Mjerna pogreska se moze definirati kao razlika
izmedu izmjerene vrjednosti i stvarne vrjednosti. Postoje dvije vrste pogresaka pri
mjerenju, to su slucajne i sistematske pogreske.Slucajne pogreska jesu razlike rezultata
mjerenja i rezultata velikog broja mjerenja dok je sistematska pogreska ona koja nastaje u
meduvremenu od velikog broja ponovljenih mjerenja na istim mjerkama od kojih je
oduzeta stvarna vrijednost od mjerki.

2.9. Razdiobe pri mjerenjima

Kada se mjerenja ponavljaju obi¢no dobijemo Siri spektar izmjerenih vrijednosti. Kada ih
izvedemo dovoljno mozemo ih dijagramski prikazati. Ti dijagrami nam omogucuju
predvidjeti vjerojatnost to¢nog rezultata. To su dakle dijagrami razdijobe. Dvije najcesce
koriStene razdiobe su pravokutna (a), trokutasta (b) i Gausova,normalna razdioba (c),
slika 5.
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Slika 5., grafovi razdioba
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3.0 Temperaturne ljestvice [1]

3.1 Uvod

Pojam temperature je u potpunosti definiran termodinamikom — naukom o toplini. U
praksi termometri koji su temeljeni na zakonima termodinamike nisu pouzdani niti
previse prakti¢ni. Dana$nja mjerenja se temelje na empiriskoj temperaturnoj ljestvici koja
je poznata $to je ranije spomenuto kao ITS-90, internacionalna temperaturna ljestvica. te
ljestvica je donesena 1990. godine te zbog toga i oznaka 90.U ovom poglavlju ¢emo se
baviti fiksnim tockama koje su dovoljne da omoguce korisniku uvid u umjerenost i
stabilnost termometara bez potrebe za potpunim umjeravanjem. Postoji vise vrsta fiksnih
tocaka koje ¢emo i naknadno obraditi.

3.2 Temperaturne jedinice

Osnovna simbol za termoodinamicku temperaturu jest simbol T, a jedinica je kelvin,
simbol K. Ta jedinica termodinamicke temperature definirana je kao razlomak 1/273,15
temodinamicke temperature trojne to¢ke vode. To je definicija jedinice za temperaturu a
ne temperature same. Relacija koja povezuje temperaturu t (poznatu kao Celzijusevu (u
#C)) i termodinamicku temperaturu glasi:

t=T-273,15 K

3.3 Fiksne tocke [2]

Fiksne toCke su temperaturne tocke prelaska tvari jednog agregatnog stanja u drugo. Svi
termometri su odredeni fiksnim to¢kama.

Fiksne su tocke fizikalni sustavi koji su odredeni nekim fizikalnim procesom, dakle one
su univerzalne i ponovljive tj. fiksne. Pri prelasku tvari iz jednog agregatnog stanja u
drugo ukljucuje i latentnu toplinu dako da se zahtjeva dobra temperaturna stabilnost.
Latentna toplina jest koli¢ina topline koja uzrokuje promjenu agregatnog stanja bez
promjene temperature. Za vrijeme promjene agregatnog stanja, iako postoji izmjena
topline izmedu supstance i okoline, ne dolazi do promjene temperature jer se energija
tro$i na promjenu agregatnog stanja.

3.4 Trojna tocka [2]
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Ovo gore navedeno bilo bi preporucljivo prikazati dijagramom jer kako mi strojari volimo
re¢i: ,,Dijagram govori viSe od tisucu rijeci“. Krivulja (linija) koja daje vezu izmedu tlaka
1 temperature zasi¢enja naziva se linijjom napetosti, slika 6. Na dijagramu se jasno vidi da
se promjena agregatnog stanja neke tvari odvija pri konstantnom tlaku i konstantnoj
temperaturi. Ta konstantna temperatura je upravo temperatura zasicenja ",



Slika 6., graf tlaka i temperature zasi¢enja
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Na slici je dakle prikazan proces isparivanja koji se odnosi na sasvim odredeni tlak. Pri
tome tlaku jednoznacno pripada jedna temperatura zasi¢enja 1, ili obrnuto jednoj
temperaturi zasi¢enja odgovara sasvim odredeni tlak pri kojem isparuje doti¢na
kapljevina. Dakle visem tlaku odgovara i viSa temperatura zasi¢enja i obrnuto. Prikazana
linija dijeli dva podrucja kapljevito — parovito, pa ovu liniju nazivamo linijom napetosti
kapljevina — para. U istome dijagramu su prikazana podrucja pothladene kapljevine 1
pregrijane pare, a kvalitativno je ucrtan i izobarni proces prijelaza od podhladene
kapljevine do pregrijane pare. Treba uoociti da taj proces isparivanja u p-  dijagramu
pada u tocku na liniji napetosti (stanja b,c,d). Samo za stanja koja leze ispod tocke K
moguca je ravnoteza izmedu kapljevite i parovite faze, dok za toplinska stanja koja leze
iznad tocke K ne postoji jasna granica izmedu kapljevite i parovite faze. To¢ku K
nazivamo kriticno to¢kom, a relevantne veli¢ine stanja u toj tocki nazivamo kriti¢nim
veli¢inama, kriti¢ni tlak p,, kriti€na temperatura T i specificni volumen v. Bitno je
napomenuti da svaka tvar ima svoju kriticnu to¢ku. Kao $to postoji linija napetosti
kapljevina — para, tako za svaku tvar postoje linije napetosti i pri ostalim promjenama
stanja. To su linije napetosti krutina — kapljevina i krutina — para. Sve te tri linije 1 njihove
odnose jasnije bi bilo prikazati u p- ¥ dijagramu, slika 7.

Slika 7., p- ¢ dijagram trojne tocke
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Linija A prikazuje liniju napetosti krutina — kapljevina te se na njoj pri zadanom tlaku
odvija prelaz iz krutog u tekuée agregatno stanje i obrnuto. Linija B jest liniju napetosti
kapljevina — para. Linija C oznacuje liniju napetosti krutina — para. Na toj liniji se odvija
prijelaz iz krute u parovitu fazu.

Vidi se da se sve tri linije spajaju u jednoj tocci tr. Tr je dakle trojna tocka. Ona
predstavlja takvo toplinsko stanje tvari u kojemu se u medusobnoj toplinskoj i
mehanickoj ravnotezi nalaze sve tri faze: parovita, kapljevita i kruta. Svaka tvar ima svoje
koordinatne trojne tocke.

Tako npr.su kordinate trojne totke u p — U dijagramu za vodu p, =

0.006113 bar { 4, = 0.01°C

.Linije I-II, ITII-IV i V-VI predstavaljaju izobarne prijelaze iz jednog agregatnog stanja u
drugo. Tocka 1 predstavlja otapanje (ili obratno skru¢ivanje), tocka 2 predstavlja
isparivanje (ili obratno kondenzaciju) a tocka 3 predstavlja sublimaciju (ili obratno
desublimaciju).

Tocke ledista predstavljaju odli¢ne fiksne tocke zato jer predstavljaju ravnotezu izmedu
tri faze, krute, tekuce i kapljevite pri tocno odredenom tlaku i temperaturi. Evo i primjera
nekih fiksnih tocaka prema ITS — 90, tabilca 1.

Tablica 1., fiksne tocke prema ITS — 90
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Broj Temperatura Tvar o W
R i Agregatno stanje  W.(Tw)

I Jws =270.15 to —~268.15 He v

2 13.8033 ~259.3467 e-H, T 0.001 190 07

3 ~17 ~ —256.15 e-H; (or He)  V tor G)

q ~20.3 ~ 25285 e-Hs (or He) V (or G)

5 24,5561 —248.5939 Ne T 0.008 449 74
6 54.3584 ~218.7916 0, T 0.091 718 04
7 83.8058 - 189.3442 Ar T 0.215 859 75
8 2343156 388344 Hg T 0.844 142 11
9 273.16 0.1 H-0 T L.OOKD 000 00
10 3029146 29.7646 Ga M 1.118 138 89
I 429.7485 156.5985 In F 1.609 801 85
12 505.078 231.928 Sn g 1.892 797 68
13 092.677 419.527 Zn 2 2,568 917 30
14 933.473 660.323 Al I 3.376 008 60
15 1234.93 961.78 Ag F 4.286 420 53
16 1337.33 1064.18 Au F 3
17 1357.77 1084.62 Cu I



Simboli: V — tocka vrelista, T — trojna tocka, M,F — taliste, krutiste. Tlak je atmosferski i
znosi 101325 Pa.

Trojne tocke su danas u upotrebi pri umjeravanju termometara zbog toga $to ne ovise o
tlaku.

3.5 Kriogene tocke [4]

U fizici ili inzinjerstvu, znanstvena disciplina kriogenika bavi se prou¢avanjem
proizvodnje pri vrlo niskim temperaturama (ispod -150 ° C, -238 ° F ili 123 K) i
ponasanja materijala na tim temperaturama.

3.6 Klase termometara [3]
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Postoje cetiri klase termometara koji su u primjeni. To su:

e termometri pritiska para

e plinski termometri

e platinski otpornicki termometri
e termometri zraenja



Njihova primjena 1 podrucja upotrebe prikazani su na slici 8.

Slika 8., temperaturi rasponi i vrste termometara
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Nadalje temometri sa otpornicima od platine djele se na tri tipa:

e kapsulni termometri, od 13.8 K(- 259°C) do 157°C
e termometri dugih cijevi, od 84 K do 660°C
e visokotemperaturni termometri, od 0 *C do 962°C

15
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3.7 Trojne tocke plinova

Glavna prednost u referentnim standardima u mjerenju niskih temperatura je
mogucénost koristenja zatvorenih sustava za postizanje trojne toc¢ke plinova, posebno
vodika H , neona — Ne, kisika — O i argona — Ar. Takvi sustavi se nalaze u nekoliko
nacionalnih mjernih instituta medu kojima je i nas. U tablici 2. vidimo utjecaj tlaka na
temperaturu trojne tocke.

Tablica 2., utjecaj tlaka na temperaturu trojne tocke

Tvar T (K)P (kPa *)
Amonijak 195,40 6,076
Acetilen 192.4 120
Argon 83,81 68.9
Butan 134,6 7 % 10-4
Carbon (grafita) 3900 10100
Uglji¢ni dioksid 216,55 517
Uglji¢ni monoksid 68,10 15,37
Kloroform [6] 175,43 0,870
Deuterij 18,63 17,1
ETAN 89,89 8 x 10-4
Etanol [7] 150 4,3 x 10-7
Etilen 104,0 0,12
Mravlja kiselina [8] 281,40 2,2
Helij-4 (lambda point) 2,19 5,1
Hexafluoroethane [9] 173,08 26,60
Vodik 13,84 7,04
Klorovodik 158,96 13,9
Jod 386,65 12,07
Isobutane [11] 113,55 1,9481 x 10-5
Ziva 234,2 1,65 x 10-7
Metan 90,68 11,7
Neon 24,57 43,2
Dusikov oksid 109,50 21,92
Dusik 63,18 12,6
Nitrit oksid 182,34 87,85
Kisik 54,36 0,152
Paladij 1825 3,5 x10-3
Platina 2045 2,0 x 10-4
Sumporov dioksid 197,69 1,67
Titanium 1941 5,3 x10-3
Uranijev hexafluorid 337,17 151,7
Voda 273,16 0,61
Xenon 161,3 81,5
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Cink 692,65 0,065

*atmosferski pritisak je 101325 Pa

3.8 Princip postizanja trojne tocke sustava

U sustavu se nalaze male koli¢ine plina te se nije moguce osloniti na latentnu toplinu
da bi se odrzala temperatura. Potreban je dobar kriostat (zatvoreni izolirani sustav u
kojem se odrzava niska temperatura) da bi se specijalnim procedurama priblizili
trojnoj tocci.

Celije sa plinom moraju biti dovoljno o ispunjene da bi postigla trojna to¢ka $to
uvjetuje da pritisak pri sobnoj temperaturi mora biti u rasponu od 0-10 MPa. Celije se
nesmiju pregrijati, djelomiéno zbog pritiska a djelomiéno zbog brtvljenja. Celije
moraju stajati u okomitom polozaju te mogu sadrzavati vise spremnika za termometre.

Na slici 9. se vidi pojednostvljena shema aparature ¢iji ¢emo detaljniji prikaz vidjeti u

sljede¢em poglavlju.

Slika 9., shema aparature za umjeravanje
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Plinske ¢elije moraju biti potpuno zatvorene i dobro izoliranje od okoliSnog utjecaja
tako da nam omogucuju pouzdanu regulaciju temperature koja je istog iznosa kao i



temperatura u ¢eliji 1 posjeduje ujednacenost vecu od 0.1 K . Postizanje temperature
oko trojne tocke se odvija brzinom ne ve¢om od 5 mK/h. Bakreni vodi¢i termometra
bi trebali biti dijametra od 0,1mm 1 pri¢vrSceni za Celiju tako da sa njom izmjenjuju
toplinu. Celija se hladi da bi se plin kondenzirao uokolo bloka sa termometrom a to
sprecava padanje tekucine ili krutine za vrijeme otapanja. Skrucivanje treba biti sporo
da se postigne homogena kristalizacija te da se ograni¢i temperaturni gradijent
krutine.

Trojna toCka se realizira kontroliranim otapanjem krutine. Slika 10. pokazuje efekt
zgrijavanja na temperaturu pri otapanju. Temperatura se pri zagrijavanju postepeno
povecava tako da je postigne ujednacen proces. Ekstrapolacijskim se postupcima
postigne temperatura Ty, pri 100 % otapanju te se ta temperatura smatra temperaturom
trojne tocke. Pogreska se pri otme kre¢e u rasponu od manje od 0.2 mK.

Slika 10., graf temperatura — vrijeme pri zagrijavanju
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3.9 Umjeravanje na fiksnim tockama

Umjeravanje je direktna usporedba temperature objekta koji umjeravamo sa
temperaturom fiksne tocke. Prednosti takvih metoda umjeravanja su:

e vrlo to¢no odredivanje kalibracionih konstanti

e takva mjerenja su otpornija na toplinske pogreske, tj. eliminirani su efekti
samozagrijavanja

e za uspjesno umjeravanje dovoljne su nam dvije ili tri fiksne to¢e ovisno o
ITS-90 jednadzbi interpolacije

Mane:

e ako koristimo jednak broj fiksnih tocaka kao nepoznate konstante to nam
ogranicuje dostupnost informacija o pogreskama

e nemogucnost promjene raspona mjerenih temperatura od strane kranjeg
korisnika termometra jer je to neizvedivo van laboratorija

Sustavi trojnih tocaka za umjeravanje su u¢inkoviti u postizanju visoke preciznosti
i reproducranja zeljenih temperatura. Medunarodni standard za umjeravanje
termometara se zove ITS-90 oslanja na troju tocka sustava vodika, neona, kisika,
argona i vode.

3.10 Zakljucak

Postoje dakle razni termometri za razliite iznose temperatura u extremima od 0,65 K
pa sve do nekoliko tisu¢a stupnjeva celzijusa. Ljestvica ovisi o rasponu temperatura
koje mjerimo i moZemo izmyjeriti pojedinim termometrom. Fiksne tocke pri
umjeravanju bilo kojeg tipa termometra omogucuju nam uvjerljivu referentnu tocku
za provjeru ispravnosti bilo kojeg termometra.



4.0 ,,Uredaj za postizanje trojne toke argona-UPTTA* [5]

Kao §to je rec¢eno ,,Argon Triple point apparatus — ATPA “ konstruiran je u
francuskom ncionalnom mjernom institutu — BNM - INM . Primarna svrha aparata je
umjeravanje termometara za niske temperature. Aparat su konstruirali G.Bonnnier 1
Y.Hermier. Kompletan aparat prikazan je na slici 11.

Slika 11., ,,Uredaj za postizanje trojne tocke argona-UPTTA*

4.1 Kratak opis

Aparat se sastoji od dva glavna dijela. Prvi dio je spremnik ispunjen sa ¢istim
argonom. Na njemu se nalazi cijev u koji se ulaze termometar koji umjeravamo.
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Drugi dio je je specijalno izolirana posuda koja se ponaSa kao topliski regulirani sloj
izolacije.

4.2 Prva Celija

Svi djelovi su napravljeni od nehrdajuceg Celika, slika 12.

Slika 12., prva Celija
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Spremnik (1) ima zapreminu od oko 1 kubnog decimetra. Ispunjen je sa Cistim
argonom. Na sobnoj temperaturi, pritisak unutar ¢elije je oko 60 bara.
Kada se ohladi, argonova kruta i tekuca faza se nalaze unutar sabirnog prostora (2)

gdje se nalaze dva koncentri¢na izmjenjivaca od bakra (3) koji osiguravaju
ujednacenost temperatura obiju faza.
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Dio (4) napravljen je od PTFE (politetrafluoretilen — teflon) i omogucuje mehanicku
zaStitu cijevi (5) kroz koju se ¢elija puni. Oplata prve Celije je odvojena od posude sa
teku¢im dusikom sa nekoliko slojeva mreze od nehrdajuceg celika.

Cijev (7) jest pricvrs¢ena na Celiju. U tu cijev dolazi termometar koji umjeravamo kao
§to je prikazno na slici 12.

Slika 13., glavni spremnik uredaja za postizanje trojne tocke argona
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Jedan sistem Stiti glavu termometra (8). Kroz cijev (9) ulazi plin Helij malo poviSenog
tlaka da se nebi kondenzirao oko plasta termometra. Time se i smanjuje toplinska
otpornost izmedu termometra i cijevi.

Gornji poklopac (10), na slici 13., koristi se za pri¢vrs¢ivanje Celije sa argonom na
posudu sa teku¢im dusikom. Na njemu se nalazi ventil za kontrolu pritiska (11) 1



manometar (12). Tu su i dva izlazna ventila za eventualne dodatne eksperimente
korisnika.

4.3 Posuda

Posuda se sastoji od dvije posude kruznog presjeka od nehrdajuceg celika promjera 50
cm 1 55 cm. Oni su zavareni za gornji poklopac (13). Izmedu krugova se nalazi
poliuretanska pjena (14). Doljni dio cilindra je zavaren za cijevi tako da sprijeci vlagu
da se kondenzira u pjeni.

Na gornjem poklopcu (13) se nalazi ulazni ventil (16) koji omoguéuje spajanje cijevi
za tekuc¢i dusik. Takoder na gornjem poklopcu je i izlazni ventil (17) za dusikove
pare.

4.4 Specifikacije
Celija je opskrbljena sa argonom razreda N60 (Eistoée 99.9999%) koji proizvodi Air
Liquide Company. Kvalitetu plina u ¢eliji osigurava specijalni sistem punjenja.
Da bi se proveo cijeli eksperiment treba otprilike 50 litara tekuceg dusika.
Maksimalni pritisak nebi smio prelaziti 3 bara da bi se izbjegla oSte¢enja posude.
Tezina aparature je 45 kg.
4.5 Koristenje
Sa ,,ATTPA* uredajem trojna tocka argona se moze posti¢i na sljedec¢i nacin:

e utjecanjem na vrijeme platoa otapanja

Cetiri do dvanaest sati ovisno o uvjetima eksperimenta.
e utjecanjem na temperaturnu razliku u temperaturnom rasponu otapanja

Manje od 1 mK

Preporucljivo je kalibrirati samo jedan termometar odjednom i to za vrijeme jednog
otapanja zbog sljede¢ih razloga:

e da bi bila postignuta visoka preciznost kalibriranja

e latentna toplina fuzije u argonu je relativno mala. Tako kada se za vrijeme
otapanja unese drugi termometar u prostor za termometre unesemo i toliko
topline da se argon moze otopiti u cjelosti.
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e tesko je takoder predhladiti termometar i izbje¢i kondenzaciju vlage na
kvarcnoj cijevi ili diodama $to moze uzrokovati kratki spoj

4.6 Mjere predostroznosti

Nemoraju se provoditi neke specijalne sigurnosne mjere zbog robusnosti uredaja.
Treba se paziti pri rukovanju sa ¢elijom zasebno.

Dok se dostize nivo trojne tocke neophodno je sprjeciti ulazak topline iz okoline u
doticaj sa argonom 1 osjetilnim djelom termometra. Debljina stijenke cijevi za
termometar (7) je dosta mala i iznosi Imm. Ta cijev je elasticna i moze se savijati pod
kada je opteretimo. Pri transportu je preporucljivo staviti metalnu Sipku unutar te
cijevi da bi sprecili eventualna oStecenja.

4.7 Instalacija i spajanje

Instalacija uredaja mora biti provedena u klimatiziranoj prostoriji!

Pri primjeni tekuceg duSika moraju se uvazavati sigurnosne mjere koje tekuci dusik
podrazumjeva.

Korisnici moraju biti upoznati sa opasnostima koje podrazumjeva nedostatak kisika
kada se barata sa duSikom u tekucoj i plinovitoj fazi.

Mora se voditi briga da u prostoriji u kojoj se barata dusikom ima vise od 6 % kisika.
Ukoliko ga je manje moze doc¢i do brze nesvjestice. Na§ organizam nemoze osjetiti
nedostatak kisika, dapace pri nedostatku kisika prvo osjetimo osjecaj ugode koji nam
skrene pomisao da smo u opasnosti.

4.8 Priprema za koriStenje

1. Na sobnoj temperaturi provjerimo da li je sremnik za termometar Cist i suh

2. Proverimo da li mozda savijen utor za termometar

3. Provjerimo da li je (reSetka) mreza od nehrdajuéeg celika Cista i suha. U
slucaju da nije uronimo ju u alkohol i ostavimo ju da se osusi nekoliko sati
na sobnoj temperaturi

4. Mozemo koristiti elektri¢ni fen da bi se uklonili vlagu. Pri tome valja
paziti da temperatura Celije (Clanka, elementa) ne prede 100 °C da nebi
pritisak argona predstavljao opasnost. Zatim umetnimo O-prsten u Zljeb na
vrhu poklopca te pritegnemo argonski element.

5. Umetnemo cijev otpornog termometra u utor za termometar (8). Treba
paziti da termometar ne dodiruje bilo koji dio stjenke utora. Preporucljivo
je imati razmak od nekoliko milimetara izmedu termometra 1 stijenke. Da
bi se postigla prava pozicija termometra glava termometra se stavlja u
svojevrsnu koSaru. Daljnje pozicioniranje termometra se provodi
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10.

umetanjem brtvenih prstena (npr. od PTFE) izmedu glave termometra i
dna koSare.

PropuSemo (prozracimo) vodilice termometra smjestene u hermetickoj
posudi plave boje koja se nalazi na vrhu i spojimo ih sa poklopcem.
Lagano ih pritegnemo.

Spojimo balon i bocu s helijem (opremljenu sa ispusnim ventilom) na
ulazni ventil uspomoc¢ plasti¢nih cijevi kao na slici 14. Lagano otvorimo
ventil boce sa helijem da bi pomalo ispunili njime prostor za umetanje
termometra i plavu kutiju. Pritegnemo poklopac plave kutije i zatvorimo
dovod helija na boci. Lagano poviSen pritisak balona spreava vlazenje
kutije.

Spojimo vodilice termometra u sustavu.

Namyjestimo ventil pritiska (11) na mjesto nakon §to se njegov ispuh
potpuno osusio (to uo¢avamo po laganom zakretanju kugle i ventila kada
se posuda nade pod pritiskom). Preporucljivo je zastititi ventil od
preopterecenja od kondenziranog pa smrznutog medija. To bi bilo dobro
prakti¢no izvesti sa polovicom plasti¢ne boce. Kada ¢e posuda biti pod
protiskom protok suhog dusika kroz ventil osigurava ventil od
kondenziranja vlage.

Otvorimo ulazni ventil (da bi se ispunila cijev do dna posude) (16) i
izlazni ventil (ventil za dusik) (17). Spojimo sa cijevi bocu tekuceg dusika
na ulazni ventil. Pri tome koristimo O-prsten i odvija¢ za zatvaranje
ulaznog ventila.

Slika 14., shema aparature UPTTA
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4.9 Procedura

1.

Otvorimo ventil za dovod do cijevi za punjenje teku¢im dusikom iz boce do
posude. Dok je posuda topla tekuci dusik moze ispariti. Treba kontrolirati
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10.

protok tekuceg dusika da bi izbjegli preveliki pritisak. Pritisak nesmije
premasiti 2 bara. Kada se posuda dovoljno ohladi mozemo ubrzati proces
punjenja.

Prvo treba napuniti ispod 1/3 ¢elije. Poslje pola sata dovrSimo punjenje do
samoga vrha posude. Punjenje je gotovo kada tekuci dusik pocinje isticati na
izlazni ventil.

Taj dio procedure traje otprilike 1 sat.

Tokom ohladivanja treba pratiti otpor termometra. Nakon $to se vrijednost na
grafu uvelike eksponencijalno opadne sljedi tocka infleksije koja odgovara
skruc¢ivanju tekuceg argona na kraju ¢elije. Potom slijedi uravnoteZenje
prikazano ravnom linijom na grafu.

Kada se to uoci odpojimo cijev za dovod tekuceg dusika i osusimo ventil (16)
pomocu elektri¢nog fena. Potom zatvorimo ventil.

Osusimo i zatvorimo izlazni ventil (17). Oprez: prvo treba zatvoriti ulazni i
izlazni ventil. Ako prvo zatvorimo izlazni ventil tekuci dusik ¢e izbiti na
ulazni ventil.

Zbog toplinskih gubitaka kupke tekuceg dusika povecava se pritisak.
Namjestite pritisak na kontrolnom ventilu (11) tako da unutarnji pritisak koji
vidimo na manometru (12) se ustali na 1100 mbara.

Oznacdimo temperaturu ¢elije pomocu otpora termometra. Za otprilike dva sata
uocava se polagano povisenje temperature iza koje sljedi nivo trojne tocke. To
traje cca. 4-6 sati pa Cak i viSe ukoliko preciznije podeSavamo pritisak na
,punje¢em* kontrolnom ventilu (11). Taj pritisak ovisi o atmosferskom tlaku.
Trajanje nivoa trojne tocke ovisi o temperaturi dusikove tekuce faze a time i o
pritisku parovite faze dusika.

Umjeravamo termometar za vrijeme nivoa trojne tocke.

Da bi ponovno poceli realizaciju trojne tocke argona otvorite prvo izlazni
ventil (17) na vrhu poklopca. Cekamo dok se pritisak unutar posude izjednaci
sa atmosferskim pritiskom. Zatim otvorite izlazni ventil (16). Sada mozemo
ponovno ponoviti proces umjeravanja iznova.



5.0 Konstrukcija regulatora tlaka s membranom [5]
5.1 Uvod [4]

U automatskoj kontroli regulator je uredaj ili sklop koji vrsi funkciju odrzavanja zeljenih
karakteristika ili parametara procesa. Njegova aktivnost se sastoji u reguliranju raspona
parametara i vrijednosti bilo kojeg uredaja ili stroja. U automatskom upravljanju regulator je
uredaj koji ima funkciju odrzavanja odredenih karakteristika ili parametara procesa . On
obavlja aktivnosti vezanih uz upravljanje ili odrZzavanje odredenih vrijednosti ili parametara
stroja. Pomocu regulatora dolazi do korekcije po unaprijed odredenom principu i planu.Oni
se mogu koristiti op¢enito u bilo kojem sustavu kontrola ili uredaja za reguliranje 1
kontroliranje objekata,sustava ili procesa. U naSem slucaju konkretno regulacija se odvija
pomocu regulatora u regulacionom cilindru koji je i konkretan proizvod ovog diplomskog
rada. Njegova funkcija i svrha dokazat ¢e se tokom narednih mjeseci pri eksplataciji u
Laboratoriju za procesna mjerenja Fakulteta strojarstva i brodogradnje u Zagrebu.

5.2 Dijelovi
Regulator tlaka sa membranom (slika 15.,SOLIDWORKS 2007) sastoji se od:

e donje posude sa jednim ulaznim priklju¢kom

e gornje posude sa ulaznim prikju¢kom 1 izlaznim priklju¢kom
e clasticne membrane

o stalka

Slika 15., regulator tlaka sa membranom, ra¢unalni 3D model
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Da bi dobili precizniji uvid u konstrukciju aparature evo i preciznih dimenzija regulacionog
cilindra.

5.3 Gornja posuda

Slika 16., gornja posuda
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Gornja posuda regulacionog cilindra, slika 16., sluzi za prihvat para dusika koji svojim
tlakom pritiiée elastiénu membranu. Izradena je od &elika za kotlovski lim C.1202. Na njoj se
nalazi dakle ulazi prikljucak tipa ,,FESTO (1) te cijev sa untarnjim navojem na koji se
pritegne izlazni ventil. Izlazni ventil se pritegne na gornju posudu. Izazni ventil sluzi za
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ispustanje dusika u atmosferu ukoliko je pritisak u gornjoj posudi regulacionog cilindra
previsok.

5.4 Elasti¢na membrana

Elasti¢na membrana, slika 17., sluzi za regulaciju tlaka para dusika. Tlak para dusika se
regulira protutlakom koji je definiran regulatorom. Materijal membrane jest guma debljine 4
mm. Spoj gornje posude, elasticne membrane i donje posude ostvaren je pomocu 20 vijaka
M8x30. Gumu sam nabavio u gumari Cavié¢ d.d. te ima zahvaljujem na njihovoj skromnoj ali
neophodnoj donaciji.

Slika 17., gumena elasti¢na membrana
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5.5 Donja posuda

Donja posuda regulacionog cilindra takoder sluzi za regulaciju tlaka para dusika. Donja
posuda je izravno povezana sa regulatorom. Izradena je od &elika za kotlovski lim C.1202.
Povezivanje je izvedeno priklju¢kom “FESTO” (1) te pripadajuc¢im crjevima. Dimenzije
donje posude prikazane su na slici 18.

29



Slika 18., donja posuda

25

5.6 Izlazni ventil

Izlazni ventil se nalazi na gornjoj posudi, slika 19. te je njegova pozicija na liniji za
regulacijiu oznacana na slici 21. pod brojem 9. On se sastoji od Sesterokunog vrha (1) koji
nam omogucuje prakti¢no pritezanje , tijela (2) , navojnog dijela koji nam osigurava spajanje
(3), te dizne (4) koja prijanja na elasti¢nu membranu.
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Slika 19., izlazni ventil
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5.7 ,FESTO* prikljuéci [4]

Prikljuéci ,,FESTO* proizvodi su istoimene kompanije koja proizvode kompletnu gamu
dijelova i prizvoda u procesnoj industriji. Nasi prikljucci spadaju u grupu Quick Star - uti¢ni
navojnih spojeva tipa QSK i QSR kao $to je prikazano na slici 20. Na slici 21. pod brojem 8 1
16 oznacena su mjesta prihvata ,,FESTO* prikljucaka na regulacionom cilindru. Prikljucke
sam nabavio u ,,FESTO-Croatia“ i ovim putem bi im se zahvalio donaciji.

Kataloski podaci prikljucka:

e Prikljucak M5G 1/8

e Promjer 8§ mm

e Navojni prikljucak
- Metricki navoj s brtvenim prstenom
- R-navoj PTFE-presvucen
- G navoj s brtvenim prstenom

e Zaporno-uti¢ni navojni spojev

Slika 20., ,,FESTO* prikljucak

32



5.8 Dijelovi linije za realizaciju trojne to¢ke argona [3],[4],[5]

Slika 21., dijelovi linije za realizaciju trojne toc¢ke argona

1 14

Prema slici 21.:

1 — Ulazni ventil za dovod tekuéeg dusika

2 — Termoizolirana posuda

3 — Posuda za teku¢i dusik

4 — Izlazni ventil za teku¢i dusik

5 — Cijev za umetanje termometra

6 — Posuda sa argonom

7 — Prikljucak za cijev do regulacionog cilindra

8 — Ulazni priklju¢ak FESTO na regulacionom cilindru
9 — Izlazni ventil regulacionog cilindra

10 — Gornja posuda regulacionog cilindra

11 — Crijeva

12 — Elasti¢na membrana

13 — Donja posuda regulacionog cilindra

14 — Ulazni prikljucak regulatora

15 — Regulator

16 — Izlazni priklju¢ak FESTO na regulacionom cilindru

Princip rada linije za realizaciju tojne tocke Argona

Da bi realizirali trojnu tocku argona pomoc¢u ATTPA aparature trebali bi slijediti upute za
rukovanje ATTPA pri realizacij iste.Svrha aparature jest umjeravanje termometara u
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podrucju niskih temperatura. Umjeravanje se vrsi za vrijeme platoa otapanja Argona. Plato
otapanja argona se nalazi na temperaturi od 189.3442°C. Taj plato postizemo regulacijom
tlaka tekuceg duSika. Pomocu promjene tlaka mjenjamo i temperaturu te postizemo nivo
trojne toc¢ke. Kroz ventil (1) napunimo posudu (3) teku¢im duSikom do pola. Tekuci dusik je
tlaka 1 bar i temperature -195.91 °C. Zatim nakon skrucivanja argona dovr§Simo punjenje.
Posuda sa dusikom je puna kada na izlazni ventil (4) dusik po¢ne izlaziti. Zatim zatvorimo
oba ventila. Pomocu regulatora tlaka i ragulacionog cilindra definiramo tlak dusika. Cilj nam
je podici tlak dusika na 2 bar da bi temperatura dusika iznosila 189.52 °C. Kad postignemo taj
tlak i time Zeljenu temperaturu pocinje otapanje argona. To traje odredeno vrijeme i odvija se
na temperaturi od — 189.3442 *“C. To je plato trojne tocke Argona. Za vrijeme trajanja platoa
termometar je spreman za umjeravanje.

Princip rada regulacionog cilindra

Regulacioni cilindar ima svrhu reguliranja tlak para dusika. Pare dusika izlaze iz posude (3)
kroz prikljucak (7) i crijevom (11) odlazi do prikljucka (8) na gornjoj posudi (10)
regulacionog cilindra te tlaci elasticnu membranu (12) tlakom p. Protutlak na drugoj strani
membrane jest definiran tlakom regulatora (15). Konacni tlak se definira reguliranjem tlaka
regulatora koji preko elasti¢cne membrane regulira tlak para dusika kojim konacno realiziramo
temperaturu trojne tocke argona. Da bi pojasnio ovisnost tlaka para o temperaturi dusika
naveo sam podatke krivulje zasi¢enja u tablici 3 (tekuca faza) i tablici 4 (plinovita faza).

Tablica 3., ovisnost tlak para o temperaturi tekué¢eg dusika — tekuca faza

Unu- Kojeﬁci-
mperatura Priti- Gu: Volu- tarnja Ent * En.t'o- C Brzi- | Joule- Visko- i(e)n;inske Povrsinska
Zé)pe ‘ sak 2:3;;1 men(l/ iziej-a ?li?/amo 8)/?‘? ol* (J/mol* &Jl/)mol Izljuka ::oms znost* V‘OI()ﬂjiVOS napetost Faza
(bar) ) mol) f)ll(;]/m D K) K) K) (ms) |(K/bar) (uPa*s) ?\.)V/m*K (N/m)
)
1.0 287 903 - - 9931 3038 57.17 852 0.146 10.008900 tek-
19591 0 08T 473 34 3ag 2098 ATAT 92 60 03 16137 0140 ek
1 280 46 33 4182
11 286 903 - 2991 3025 57.08 844 0.144 0.008714 tek-
19500 g 200 gy 33 337 |01 023 0728 B 03 15607 01144 ek
1815 77 22 13660
12 285 903 - - e046 30.13 57.39 836 0.142 10.008541 tek-
194338 789 504 3.3 333 2040 013 BT 830 03 15 9p D142 0 ek
3 381 39 46 13153
13 284 903 - e0.08 30.02 5750 829 0.141 10.008379 tek-
193,62 o 20 % Isig 32 329 D008 9002 910 88 03 147,63 0141 tek-
8 973 27 15 hes6
19294 1.4 283 1003 - - 8146 2991 57.61 822-  |143.93 (0.139 10.008227 ltek-
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Tablica 4., ovisnost tlaka para o temperaturi tekué¢eg dusika — plinovita faza
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Slika 22, principijelna shema rada regulatora
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6.0 Zakljucak

Projektiranjem i izradom regulatora sa elasticnom membranom, slika jest uspjesno rjeSen
problem regulacije hladnih plinova pri umjeravanju termometara u podrucju niskih
temperatura. Kada bi se regulacija izvodila na klasic¢an nac¢in regulacijom tlaka pomoc¢u
utega regulator bi se zaledio. Time bi regulacija bila nepouzdana. NaSim regulatorom sa
elasticnom membranom takve ekstreme izbjegavamo. Nadalje postizemo pouzdanu
regulaciju tlaka para tekuceg dusSika a time i njegove temperature te time uspjesno
realiziramo plato trojne tocke argona. Obzirom da se radi o temmperaturama od oko —
196 °C projektiranje regulatora sa elastichom membranom bio je inZinjerski izazov ali i
nuznost ako zelimo imati pouzdanu regulaciju. Nazalost zbog ograni¢enog vremena i
sloZenih konstrukcijskih zahtjeva linije za automatsku regulaciju tlaka argona nismo
kadra podastrjeti rezultate mjerenja i regulacije jer oni zahtijevaju duzi vremenski period
laboratorijskih ispitivanja.

Slika 23., gotov izradak
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