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im. Wt. TRZEBIATOWSKIEGO

we WROCLAWIU

Realizacja w Polsce Miedzynarodowej Skali Temperatury z 1990

w zakresie niskich temperatur

Oméwione gtéwne zatozenia wprowadzonej w 1990 r. nowej miedzyna-
rodowej skali temperatury — MST-90 — w zakresie temperatur ponizej 0°C,
podano redzaje rek dowanych ter tréw interpolacyjnych i meto-
dy ich kalibracji. Oméwiono realizacje MST-90 w Polsce. Instytut Niskich
Temperatur i Badan Strukturalnych PAN we Wroctawiu prowadzi prace
nad realizacja Skali w zakresie niskich temperatur; posiada on zestaw ko-
mérek do realizacji termometrycznych punktéw statych, w ktérych sa kali-
browane interpolacyjne termometry platynowe oraz termometry zelazo-
-rod. Odtwarzalnos¢ temperatury punktéw statych wynosi 0,2 mK.

ABSTRACT

Fundamental information’s about the International Temperature Scale of
1990 in the low temperature range are presented in the paper. Types of low-
temperature interpolating thermometers and methods of their calibration are
given in the introductionas well. A second part of the paper informs about the
realization of the Scale at the Institute of Low Temperature and Structure Re-
search in Wroclaw. The Institute has at its disposal three types of sealed cells
for the realization of low-temperature fixed points. Reproducibility of the po-
ints temperature is better the 0,2 mK. The cells are using for calibration of
platinum and rhodium-iron standard thermometers.

Wprowadzenie

Ciagty postgp w rozwoju metod i urzadzers pomiarowych
pozwala, a nawet wymusza weryfikacje i udoskonalanie wzor-
cow mierzonych wielkodci. Zmieniono wzorzec metra, co
20-30 lat sa wprowadzane zmiany w definicji ,,wzorca” jed-
nostki temperatury okre$lanego przez kolejne miedzynarodo-
we skale temperatury. Na polecenie XVIIT Generalnej Konfe-
rencji Miar z 1987 r. Migdzynarodowy Komitet Miar opraco-
wal i zatwierdzit w 1989 r. obowigzujaca od 1 stycznia 1990 r.
nowa Migdzynarodows Skalg Temperatury z 1990 (MST-90)
[7]. W Polsce MST-90 obowiazuje od 1 stycznia 1997 r. na
mocy zarzgdzenia Nr 161 Prezesa Gtéwnego Urzedu Miar
z dnia 25 pazdziernika 1996 r. [15].

MST-90 w zakresie niskich temperatur
Nowa skala w zakresie niskich temperatur, rozumianym jako

zakres ponizej punktu potréjnego wody (0,01°C lub 273,16 K),
znacznie r6zni si¢ od poprzedniej Miedzynarodowej Praktycz-
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nej Skali Temperatury z 1968 (MPST-68) [10, 11, 14]. MST-
-90 rozszerza definiowany zakres temperatur od punktu po-
trojnego wodoru w réwnowadze o temperaturze 13,8033 K do
temperatury 0,65 K. Dzieli skal¢ temperatury na zakresy i pod-
zakresy, przy czym wprowadza kilka réwnoprawnych defini-
¢ji w danym zakresie oraz umozliwia stosowanie réznych ter-
mometréw interpolacyjnych, stuzacych do definicji tempera-
tury w podanym zakresie; i tak w zakresie 0,65-5,0 K tempe-
ratura jest definiowana za pomoca helowych termometréw kon-
densacyjnych z wykorzystaniem zweryfikowanych w stosun-
ku do wezesniej obowigzujacych [2, 8] skali preznosci par *He
i “He. W zakresie temperatur od 3 K do temperatury punktu
potréjnego neonu 24,5561 K po raz pierwszy jest rekomendo-
wany interpolacyjny termometr gazowy, cechowany w trzech
punktach statych: w punkcie potréjnym neonu, w punkcie po-
tréjnym wodoru i w dowolnym punkcie z przedziatuy 3-5 K,
przy czym temperatura tego punktu musi by¢ wyznaczona za
pomocg termometru kondensacyjnego. W wyzszym zakresie
temperatur, powyzej punktu wodoru az do punktu potréjnego
wody, termometrem interpolacyjnym stuzacym do wyznacza-
nia T(90) jest — podobnie jak w MPST-68 — standardowy opo-
rowy termometr platynowy, wykonany z platyny o duzej czy-
sto$ci. MST-90 definiuje nieco inne punkty kalibracji termo-
metru platynowego, udcisla liczbowe warto$ci temperatury
punktéw zdefiniowanych w MPST-68 i wprowadza inna po-
sta¢ réwnania interpolacyjnego zapewniajac ciaglo§é funkcji
interpolacyjnej na granicy podzakreséw. Termometr platyno-
wy moze by¢ kalibrowany w catym zakresie stosowania od
13K do 273 K lubw czterech podzakresach z dolng granicg
24,5561 K — punkt potréjny neonu, 54,3584 K — punkt potrdj-
ny tlenu, 83,8053 K — punkt potrdjny argonu i 243,3156 K —
punkt potréjny rtgci, a gérna granicg zawsze 273,16 K — punkt
potréjny wody. Temperatury wyznaczone w dowolnym podza-
kresie s3 réwnoprawne. W najszerszym zakresie temperatur —
od 13 K do 273 K - termometr platynowy powinien by¢ ce-
chowany w 8 punktach: w sze$ciu wymienionych punktach po-
trojnych i w dwéch punktach o temperaturze zblizonej do 17 K
1 20,3 K poprzez poréwnanie z gazowym termometrem inter-
polacyjnym. W zakresie temperatur 24,5561-273,16 K MST-
-90 zaleca kalibracje w 6 punktach potréjnych, a w wyzszych
podzakresach odpowiednio w 4 i 3 punktach statych.

Jak mozna byto zauwazyé, MST-90 dwukrotnie pozwala na
dowolny w pewnym zakresie wybdr punktéw kalibracji ter-
mometréw interpolacyjnych nie definiujac doktadnie ich war-
tosci. Ta ,,dowolno$é” wynika przede wszystkim z braku w
okre§lonym zakresie temperatur substancji o odpowiednich
parametrach termometrycznych, tzn. substancji o przejéciach
fazowych w zadanym zakresie temperatur, ktére moglyby byé
wykorzystane jako stale punkty termometryczne.

Mimo tych niewatpliwych trudnosci w poprawne;j realiza-
¢ji i odtwarzaniu skali w poszczeg6lnych laboratoriach MST-
-90 jest kolejnym, lepszym przyblizeniem do temperatury ter-
modynamicznej niz MPST-68.

Praktyczna realizacja MST-90

Chociaz MST-90 wprowadza kilka termometréw interpo-
lacyjnych w zakresie 0,65-24,5 K, wcale to nie utatwia prak-
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tycznej jej realizacji. Tylko nieliczne laboratoria w $wiecie
posiadajg skomplikowane w konstrukeji t obstudze, a przy tym
bardzo kosztowne termometry gazowe czy kondensacyijne [3].
Wobec tego Migdzynarodowe Biuro Miar dopuszcza stosowa-
nie w zakresie najnizszych temperatur tzw. wzorcéw wtdrnych,
ktérymi mogg by¢ kalibrowane oporowe termometry germa-
nowe i zelazo-rod [1]. Szczegdlnie sg rekomendowane termo-
metry zelazo-rod, charakteryzujace si¢ bardzo dobrg odtwarzal-
noscia wskazan (lepiej niz 0,1 mK) przy odpowiednio duzej
czuto$ci dR/AT w zakresie 0,65—13 K.

Realizacja MST-90 w Polsce

W Polsce dwa oérodki pracujg nad realizacjag MST-90: Gtéw-
ny Urzad Miar (GUM) i Instytut Niskich Temperatur i Badan
Strukturalnych PAN (INTiBS). GUM prowadzi prace w zakre-
sie wysokich temperatur poczynajac juz od punktu potréjnego
argonu az do temperatury okoto 2200°C.

INTiBS koncentruje si¢ na zakresie niskich temperatur od
0,65 K do 273,16 K [12]. W zakresie temperatur 0,65-24,5561
K sa stosowane wzorce wtdrne; dwa oporowe termometry ger-
manowe firmy ,,Lake Shore Cryotronics” cechowane w Divi-
sion of Applied Physics w Sydney oraz dwa termometry zela-
zo-rod: no B 178 firmy ,, Tinsley” cechowany w National Phy-
sical Laboratory w Teddington (Anglia) ino 98 wykonany i ce-
chowany w podmoskiewskim o$rodku metrologicznym
WNIIFTRI. Weryfikacj¢ wskazan termometréw dokonuje sie
przez pomiar ich oporu we wtérnych punktach MST-90, zdefi-
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Rys. 1a. Komérka do realizacji punktéw potréjnych wykonana w IMGC
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niowanych przez temperature 7 przejécia w stan nadprzewod-

nictwa otowiu — 7,200 K, indu — 3,4145 K i glinu—1,1810 K.

Prébki do realizacji tych punktéw wykonane w INTiBS we-

dlug wiasnej technologii charakteryzujg si¢ odtwarzalno$cig

temperatury T, lepszg niz 0,3 mK [4, 6]. Do okresowego spraw-
dzania wskazan termometréw germanowych i zelazo-rod jest
takze stosowany punkt potréjny neonu. Odtwarzalnoéé wska-
zan i doktadno$¢ kalibracji termometru Zelazo-rod B 178 —
mierzona w punkcie potréjnym neonu w INTiBS i w Instytucie

Metrologii im. G. Colonnetti (IMGC) w Turynie — jest szaco-

wana na 0,2 mK [9].

Do pomiaru oporu termometréw zelazo-rod i termometréw
platynowych w INTIBS jest stosowany automatyczny mostek
pradu przemiennego F 18 (Automatic Systems Laboratories),
kt6ry pozwala na pomiar oporu z dokladnoscia 0,1 ppm. Opér
termometréw germanowych jest mierzony woltomierzem So-
lartron 7071.

W zakresie temperatur 24,5-273 K MST-90 w INTiBS jest
realizowana przy uzyciu standardowych, oporowych termome-
réw platynowych firmy WNIIFTRI i, Tinsley”, kalibrowanych
w rekomendowanych punktach statych: w punkcie potréjnym
wodoru, neonu, tlenu, argonu, rtgei i wody. Temperatury punk-
téw potréjnych uzyskuje si¢ w specjalnie skonstruowanych ko-
moérkach wypelnionych czystymi (o czysto$ci nie mniejszej niz
5 N) substancjami. INTiBS dysponuje obecnie trzema typami
réznej konstrukcji komérek do realizacji punktéw potréjnych
neonu, tlenu i argonu:

Z IMGC - kazdy rodzaj gazu znajduje si¢ w niezaleznym po-
Jjemniku; realizacja poszczeg6lnych punktéw wymaga wy-
miany komorki w kriostacie, przemontowania termometru
wzorcowego oraz dlugiego oczekiwania na schtodzenie ko-
mérki do zadanej temperatury. Zaletg tych komérek jest sto-
sunkowo duza ilo$é gazu, co w duzym stopniu utatwia do-
kladne wyznaczenie temperatury punktu potréjnego (rys.
la).

7 CNM-INM (Panstwowego Instytutu Metrologii w Paryzu) —
wielokomponentowa komérka zawierajaca neon, tlen i ar-
gon. Komérke stanowi jednolity blok miedzi z wydrazony-
mi otworami wypetnionymi odpowiednimi gazami. Kon-
strukcja taka umozliwia kalibracje termometru platynowe-
go w kilku punktach statych w jednym cyklu chtodzenia.
Jednak entalpia gazéw znajdujacych si¢ w tej komdrce jest
kilkakrotnie mniejsza od entalpii gazéw w komérkach wy-
konanych w IMGC (rys. 1b).
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Rys. 1b. Wielokomponentowa komérka do realizacji punktéw statych
wykonana w INM



172

Z WNIIFTRI - wielokomponentowa komdrka zawierajaca wo-
ddr, neon, tlen i argon. Poszczegdlne substancje znajduja
si¢ w odrebnych kapilarach nawinigtych na blok miedzi z
otworami na termometry platynowe. Kapilary wypehione
sa takze znacznie mniejszg iloécig gazu niz komérki wlo-
skie (rys. l¢).
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Rys. lc. Komérka do realizacji punktéw statych wykonana we WNITFTRY;
gazy znajdujg si¢ w odrebnych kapilarach

Punkt potréjny rteei jest w INTIBS realizowany w komér-
kach wlasnej konstrukcji wykonanych ze szkla i stali nierdzew-
nej.

Do realizacji punktu potrdjnego wody jest wykorzystywa-
na komdrka z berlifiskiego o$rodka metrologicznego (dawniej
ASMW, obecnie PTB) oraz komérka wlasnej konstrukcji.

We Wroclawiu przeprowadzono poréwnania temperatur
punktéw potréjnych neonu, tlenu i argonu w komérkach
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Rys. 2, Odtwarzalno$¢ temperatury punktu potréjnego argonu w amputce z INM
i ampulce wykonanej w IMGC, stanowigcej wlasnosé INTiBS: £ — stosunek fazy
cieklej do catkowitej iloéci substancji; W,, —funkcja referencyjna termometru
platynowego, wyrazajaca stosunek oporu R (7)/R(273,16 K)
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zIMGC i INM stosujac wzorcowe termometry platynowe w
wyzszym zakresie temperatur, a w punkcie neonu — termometr
zelazo-rod [5]. Réznica temperatury punktu potrdjnego neo-
nu wynosila 0,047 mK, tlenu— 0,1 mK i argonu — 0,16 mK
(rys. 2). Przeprowadzono takze poréwnania polskich termo-
metréw wzorcowych w komérkach w IMGC w Turynie [13].
Pomiary komérek neonu wykazaty réznice temperatury 0,2 mK.
Réznice w punktach potrjnych tlenu i argonu wynosity 0,3
mK. Obecnie trwaja badania komérki produkeji WNIIFTRI.

Podsumowanie

INTiBS wspélnie z GUM podjat dziatania zmierzajace do
opracowania panstwowego wzorca jednostki temperatury dla
zakresu niskich temperatur. Instytut jest takze jednym z reali-
zatoréw migdzynarodowego projektu badawczego No 377 ,,Star
Intercomparison of Low-Temperature Fixed Points using Se-
aled Triple-Point Cells”, koordynowanego przez EUROMET
— organizacj¢ Unii Europejskiej do spraw metrologii, ktérego
celem jest poréwnanie parametréw wzorcowych komérek do
realizacji statych punktéw z zakresie niskich temperatur stoso-
wanych w paristwowych o$rodkach metrologicznych. Wyniki
tych poréwnan pozwola oceni¢ jako$¢ polskich wzorcéw na
tle czolowych osrodkéw metrologicznych w §wiecie.
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