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Streszczenie

W Instytucie Niskich Temperatur i Badan Strukturalnych PAN we
Wroctawiu znajduje si¢ panstwowy wzorzec jednostki miary temperatury
dla zakresu od 13,8033 K do 273,16 K. Posiadanie wzorca panstwowego
obliguje do przekazywania wartosci jednostki temperatury wzorcom
nizszych rzedoéw oraz termometrom uzytkowym, w celu zapewnienia
spojnosci pomiarowej. Laboratorium podjeto si¢ wykonywania ustug
wzorcowania czujnikow temperatury w zakresie niskich temperatur.
W 2005 r. uzyskano S$rodki finansowe z funduszy strukturalnych
SPO-WKP, za ktore rozbudowano i zmodernizowano istniejace stanowi-
ska pomiarowe stosowane do wykonywania prac ustugowych, w wyniku
czego mozliwe jest wzorcowanie termometréw takze w wyzszym zakresie
temperatur az do 160 °C. Zmodernizowane, jak i nowo powstate stanowi-
ska pomiarowe begda objete systemem zarzadzania jakoscia zgodnie
z wymaganiami Polskiego Centrum Akredytacji.

Stowa kluczowe: temperatura, system jakosci, wzorzec, punkt staty.

Modernized Laboratory of Temperature
Standard

Abstract

At the Institute of Low Temperature and Structure Research (INTiBS)
in Wroclaw (Poland) the national temperature standard for the low
temperature range between the triple point of hydrogen 13,8033 K and the
triple point of water 273,16 K was established in 2001. At the Laboratory
a quality system has been implemented according to ISO/IEC 17025/2005.
To achieve traceability between the national standard and secondary
thermometers the Laboratory has carried out calibration of
low-temperature thermometers. Recently the Laboratory improved its
service for higher temperature up to about of 160 °C. Measuring systems
and calibration capabilities of the Laboratory is presented in the paper.

Keywords: temperature, quality system, standard, fixed point.

1. Wstep

W Instytucie Niskich Temperatur i Badan Strukturalnych PAN
we Wroctawiu znajduje si¢ panstwowy wzorzec jednostki miary
temperatury dla zakresu od 13,8033 K do 273,16 K [1, 2].

Na mocy porozumienia 0 wzajemnym uznawaniu Wzorcow
panstwowych musi by¢ zachowana spdjnos¢ migdzy wszystkimi

panstwowymi wzorcami temperatury. Zapewnienie tej spdjnosci
i jej weryfikacja realizowana jest przez wprowadzenie ujednolico-
nego systemu zarzadzania jakoscig w laboratoriach wzorcujacych
opartego na normie PN-EN ISO/IEC 17025 ,,0gdlne wymagania
dotyczqce kompetencji laboratoriow badawczych i wzorcujqcych”.
Taki system zarzadzania jako$cia zostal wprowadzony w Labora-
torium w 2004 r. i zaprezentowany na mi¢dzynarodowym forum
ds. systemow jakosci w Bukareszcie w 2005 r. [3].

Informacje na temat mozliwosci pomiarowych Laboratorium
wprowadzone sa do bazy danych (calibration and measurement
certificates - CMC) Miedzynarodowego Biura Miar.

W celu zapewnienia spdjnosci pomiarowe]j posiadanie wzorca
panstwowego obliguje do przekazywania wartosci jednostki tem-
peratury wzorcom nizszych rzeddw oraz termometrom uzytko-
wym, dlatego tez Laboratorium zaczeto wykonywaé prace ustu-
gowe zwigzane z wzorcowaniem termometrow w zakresie niskich
temperatur. Stosuje si¢ dwie metody wzorcowanie: doktadniejszg
metode punktow staly i bardziej praktyczna metode poréwnawcza.

W 2004 r. wystapiono o dofinansowanie ze §rodkow Unii Eu-
ropejskiej modernizacji Laboratorium i rozszerzenia wykonywa-
nych ustug na zakres wyzszych temperatur, czego oczekiwali
klienci.

2. Modernizacja Laboratorium Wzorca

W 2005 r uzyskano $rodki finansowe z funduszy strukturalnych
SPO-WKP, dziatanie 1.4 Wzmocnienie wspolpracy miedzy sferq
badawczo-rozwojowq a gospodarkq, na rozbudowe i modernizacje
istniejacych stanowisk pomiarowych stosowanych do wykonywa-
nia prac ustugowych na rzecz polskich przedsigbiorstw (projekt nr
WKP 1/1.4.2/1/2004/1/1/2/2005). Dzigki temu zmodernizowano
i utworzono nowe stanowiska pomiarowe, ktére objete zostaly
systemem zarzadzania jakoscia.

2.1. Modernizacja wzorca

W ramach modernizacji wzorca dotychczas stosowany precy-
zyjny mostek do pomiaru rezystancji termometrow platynowych
firmy ASL model F18 o dokladnosci pomiaru 0,1 ppm zostat
zastapiony mostkiem termometrycznym firmy Mesurements
International model 6015 T o wigkszej dokladnosci pomiaru
(0,02 ppm).

Poniewaz temperatura punktu potrdjnego wody zalezy od skta-
du izotopowego istotne byto zakupienie komoérki wody o znanym
sktadzie izotopowym. Zakupiono rowniez wanng/termostat
do realizacji punktu potrdjnego wody dla 4 komoérek, umozliwia-
jaca przechowywanie wymrozonych komorek przez 4 miesigcy.

Zmodernizowano takze stanowisko do realizacji punktu potrdj-
nego rteci (234,3156 K). Laboratorium dysponowato jedynie mi-
niaturowa komorka rteci [4], dzigki ktorej mozliwe byto wzorcowa-
nie tylko niskotemperaturowych termometréw platynowych typu
kapsutkowanego (o typowych wymiarach: dlugosé¢ ok. 50 mm
isrednicy 5 mm). Obecnie Laboratorium wyposazone jest w ko-
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morke rteci umozliwiajaca zardwno wzorcowanie termometrow
niskotemperaturowych jak itermometrow dla wyzszego zakresu
temperatur, typu long—stem (z dluga nodzka, ktorych srednica
wynosi ok. 7 mm i dlugo$¢ obudowy do kilkadziesigt centymetrow).

Rys. 1. Wanny/termostaty do realizacji punktu potréjnego wody i rtgci
Fig. 1. Bath for realization triple point of water and mercury

W przypadku obu nowych komoérek prowadzone sa migdzyla-
boratoryjne poréwnania, w celu okreslenia doktadnosci realizacji
definicyjnych punktéw stalych. Komoérka wody badana byta
w INMiR we Wtoszech, a komorke rteci testowano w PTB
w Niemczech. Wzorcowe platynowe termometry typu kpsutowa-
nego, stanowiace element wzorca panstwowego, biora udziat
w porownaniach kluczowych koordynowanych przez Instytut
Metrologiczny w Kanadzie.

W zmodernizowanym stanowisku wzorca panstwowego osiaga
si¢ niepewno$¢ wyznaczania wartosci temperatury punktu statego
w zaleznosci od rodzaju substancji wzorcowej odpowiednio
0,0002 K dla wody i 0,002 K dla wodoru dla k=2 przy poziomie
ufnosci p =95%.

2.2. Stanowisko do wzorcowania
termometrow w zakresie
od ~14 Kdo 200 K

Stanowisko sktada sig¢ z:
- kriostatu do uzyskiwania temperatury od 14 K do 200 K
- wzorcowego oporowego termometru platynowego
- mostka termometrycznego F18
- regulatora temperatury firmy Lake Shore Cryotronic model 340.
Stanowisko to wykorzystywane jest do prowadzenia ba-
dan/wzorcowan komorek do realizacji wtdrnych punktoéw statych,
takich jak punkt potrdjny deuteru, azotu, dwutlenku wegla itp.,
a takze wykorzystywane jest do wzorcowania metoda pordwnaw-
czg uzytkowych czujnikow temperatury réznego typu (takich jak
czujniki oporowe, diody, termistory, itp). Najmniejsza niepewno$¢
pomiaru uzyskiwana na tym stanowisku szacowana jest na 1 mK
przy k=2.

2.3. Stanowisko do wzorcowania
termometrow w punktach statych
powyzej 0 °C

Stanowisko wyposazone zostalo w komorki do realizacji punktu
topnienia galu (29,7646 °C) i krzepnigcia indu (156,5985 °C)
wraz z odpowiednimi termostatami/piecami (rys. 2) oraz wzorco-
wymi termometrami platynowymi do tego zakresu temperatur.
Najmniejsza niepewnos¢ pomiaru wynosi 0,001° C w punkcie
topnienia galu, a 0,002° C dla punktu krzepnigcia indu (k= 2).
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Rys. 2. Stanowisko do wzorcowania termometréw w punkcie krzepnigcia
indu i topnienia galu

Rys. 2. Stand for calibration thermometers in fixed points of indium and
gallium

2.4. Stanowisko do wzorcowania
termometrow elektrycznych w zakresie
od -80 °C do 100 °C metoda poréwnawcza

W skiad stanowiska wchodza (rys. 3):
- wanna/termostat firmy Fluke/Hart Instrument model 7380 wraz
z termometrem do monitorowania temperatury w wannie
- urzadzenie do pomiaru rezystancji wzorcowanych termometrow
oporowych firmy Fluke/Hart Instrument — super-termometr ze
skanerem model 1590.
Stanowisko to umozliwia pomiar z niepewnoscia okoto 0,05 °C
(k=2).

e

.

Rys. 3. Stanowisko do wzorcownia termometrow elektrycznych w zakresie
0d -80 °C do 100 °C metoda poréwnawcza

Fig.3.  Stand for calibration of electrical thermometers in temperature range
from — 80 °C to + 100 °C

2.5. Stanowisko do wzorcownia termometrow
szklanych w zakresie od -80 °C do 100 °C
metoda poréwnawcza

Uklad pomiarowy zlozony jest z wanny/termostatu firmy
Fluke/Hart Instrument, model 7381. Wanna daje mozliwos¢ wzor-
cowania 10 termometréw jednoczesnie. Temperatura w wannie
monitorowana jest przez cyfrowy termometr firmy CROPICO
model 3000 (rys. 4). Najmniejsza niepewnos¢ pomiaru przy wzor-



25

PAK vol. 53, nr 9/2007

cowaniu termometrow szklanych — cieczowych osiaggana na tym
stanowisku wynosi ~ 0,03 °C.

Rys. 4. Stanowisko do wzorcowania termometrow szklanych
Fig. 4. Measuring equipment for calibration of liquid in glass thermometers

3. Podsumowanie

Przedstawione stanowiska daja mozliwosci wzorcowania czuj-
nikéw temperatury w szerokim zakresie od temperatur niskich
okoto 14 K od 116 K (156 °C). Wyposazenie stanowisk w aparatu-

r¢ o najwyzszej klasie doktadnosci pozwolito na znaczne zwigk-
szenie doktadnosci wykonywanych pomiarow.

Wszystkie stanowiska zostaly objete systemem zarzadzania ja-
ko$cia. Laboratorium Wzorca Temperatury wystapito do PCA
z prosba o jego akredytacje. Obecnie wszystkie $wiadectwa wzor-
cowania wykonane w zakresie niskich temperatur sa honorowane
przez PCA ze wzgledu na posiadany panstwowy wzorzec tempe-
ratury.

Praca czg$ciowo finansowana z funduszy strukturalnych projekt
nr WKP 1/1.4.2/1/2004/1/1/2/2005 i ze srodkéw finansowych
na nauke w latach 2007 — 2008 jako projekt badawczy nr
MRA/293/2006
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