INTERCOMPARARI iIN PUNCTUL TRIPLU AL APEI A ETALOANELOR
NATIONALE A UNITATII DE TEMPERATURA

Constantin BORDIANU

Institutul National de Standardizare si Metrologie
Universitatea Tehnica a Moldovei

Abstract. Republic of Moldova is a member of the regional metrology organization COOMET, make great
efforts in developing and updating the national standards and active participation in regional comparisons.
In the last years has been made the major investment in modernizing the national standards that led to the
creation the national standard unit of temperature ETN 02 - 12, it was possible participation National
Institute of Standardization and Metrology to the key comparison COOMET.T-K7 (COOMET theme Nr.
395/BY/07) "Regional key comparison of water triple point cells".
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1. Introducere

Necesitatea oricarui stat independent de a crea un Sistem National de Metrologie modern care sa satisfaca
atat cerintele economiei nationale cat si sa corespunda criteriilor internationale, nu poate fi realizatd fara
crearea si dezvoltarea unui Sistem National de Etaloane adecvat. Recunoasterea la nivel international a
etaloanelor poate fi realizatd doar prin intermediul participarii active la intercomparari atat regionale cat si
bilaterale. Rezultatele pozitive ale intercompararilor conduc inevitabil la o recunoastere pe plan international
a masurarilor efectuate precum si la eliminarea multor bariere, inclusiv in calea comertului.

Temperatura este una dintre marimile cele mai des masurate in industrie, medicind, meteorologie precum
si in viata de zi cu zi. Precizia si trasabilitatea masurarilor efectuate afecteaza nemijlocit multe aspecte ale
businessului, cum ar fi procesarea si prelucrarea materialelor, eficienta energetica, diagnostica medicala si
siguranta alimentelor. Drept unitate de masurd a marimii fizice fundamentale, care este temperatura
termodinamica, in Sistema Internationald de unitati (SI) serveste Kelvin (K), care se defineste ca 1/273,16 din
temperatura punctului triplu al apei (PTA). PTA reprezintd de asemenea principalul punct fix al scarii
internationale de temperatura (SI7 — 90), 1n care 1i este atribuitd valoarea exactda de 273,16 K.

In SIT — 90 marimea principala, utilizatd pentru calculul temperaturii, misurata cu ajutorul termometrului cu
rezistenta din platina etalon (SPRT), in intervalul de temperaturi de la 73,8033 K pana la /234,93 K, serveste
W(t), ce reprezinta relatia dintre valoarea rezistentei SPRT la temperatura masurata si valoarea rezistentei
SPRT Ila temperatura PTA. Reiesind din aceasta corectitudinea realizarii temperaturii si a scalei de
temperatura, in linii generale se caracterizeaza prin corectitudinea si precizia realizarii temperaturii P74.
Semnarea acordului international de recunoastere reciproca a etaloanelor nationale, a masurarilor efectuate si
a certificatelor de etalonare eliberate de catre institutele nationale de metrologie (INM), a servit drept impuls
pentru initierea lucrarilor de comparari internationale 1n cadrul organizatiilor regionale. Decizia de a efectua
comparari In PTA a fost primitd de cétre Comitetul tehnic TK 1.10 ,, Temperatura si termofizica” in anul
2007, sub denumirea Ne395/ BY/07 ,,Comparari regionale a celulelor punctului triplu al apei a etaloanelor
nationale a unitatii de temperaturd”, inregistratd la KCDB ,,COOMET.T-K-7”. Scopul compardrilor
regionale reprezinta desiminarea si asigurarea echivalentei metrologice a etaloanelor nationale, cu cele ce
participd la compararile cheie BIPM. Gradul de echivalentd se determind in relatie cu rezultatele
intercompararilor cheie BIPM, prin intermediul masurarilor, primite de la INM-urile de legatura, care au
participat in ambele tipuri de intercomparari. Drept INM ce a asigurat relatia de echivalentd a
intercompararilor COOMET cu intercompardrile cheie BIPM, a servit institutul detindtor a etalonului primar
al unitatii de temperatura a Federatiei Ruse — VNIIM, care a participat la intercompararile cheie BIPM K7.
Laboratorul pilot si coordonatorul intercompararilor a fost selectat laboratorul BelGIM (Belarus). In cadrul
intercompararii respective au participat sapte institute nationale de metrologie, detinatoare a referintelor
nationale.
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Selectarea schemei de efectuare a intercompararii in cadrul COOMET, s-a efectuat in baza analizei
minutioase a schemelor de intercomparari cheie petrecute anterior. Luind in consideratie specificul
masurdrilor in punctul triplu al apei, precum si practica obtinuta la ultimele intercomparari cheie BIPM K7,
in care celulele de P74 transportabile a tuturor participantilor la intercomparare, au fost transmise cétre
laboratorul BIPM si comparate in conditii identice cu doud celule de PTA ce apartineau laboratorului, fara
luarea in consideratie a specificului metodelor de realizare a punctului triplu, deci primindu-se diferentele de
temperaturi, realizate de celule in aceleasi conditii. Tindnd cont ca diferentele in metodele de realizare a
punctului triplu al apei, de la un institut la altul, sunt nesemnificative si ca diferentele dintre temperaturile
realizate, se datoreaza in principiu compozitiei izotopice si puritatii apei din celuld, este evident ca rezultatele
primite corespund diferentei realizarii 1n institutele nationale de metrologie. Pe baza acestor principii a fost
primitd decizia de a organiza intercompararile COOMET conform schemei intercompararilor cheie BIPM K7
(figura 1).
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Figura 1. Schema intercompararii

Compardrile au fost efectuate in cateva etape: la prima etapa (martie 2008 — decembrie 2009) fiecare
laborator participant a efectuat compararea celulei de transfer cu referinta nationald. La aceasta etapa au fost
efectuate masurari in scopul selectarii celulei de transfer in conformitate cu cerintele impuse, compararii ei
cu referinta nationala, precum si determinarii caracteristicilor metrologice. La a doua etapa (ianuarie 2010 —
octombrie 2010) celulele de transfer, impreuna cu rezultatele masurarilor, au fost transmise laboratorului
pilot (BelGIM), unde au fost comparate cu PTA etalon a laboratorului pilot. Ulterior (noiembrie 2010 —
noiembrie 2011) celulele de transfer au fost restituite la INM-uri, unde din nou au fost comparate cu
referintele nationale in scopul determindrii posibelelor abateri in timp.

2. Masurari efectuate de INSM

In scopul indeplinirii criteriilor inaintate celulelor de transfer, au fost efectuate mai multe operatii
pregatitoare cum ar fi aprecierea instabilitatii si neuniformitatii spatiale a incintei termostatate, determinarii
caracteristicilor metrologice ale puntii de c.c. utilizate, precum si a rezistoarelor etalon R,,,, = 100 Q.
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Realizarea temperaturii PTA a fost efectuata in conformitate cu procedura 3.9/PL — 05 ,,Etalonarea celulelor
punctului triplu al apei” elaborata si dezvoltata de INSM, utilizand gheata carbonizatd (CO,), cu luarea in
consideratie a practicii internationale in domeniu. Achizitionarea datelor a fost efectuatd atat manual, cat si
prin intermediul unui SOFT specializat. Determinarea diferentei dintre celulele PTA de transfer si cea de
referinta, a fost efectuatd prin intermediul realizarii separate a trei cicluri de masurari. Pentru fiecare realizare
timp de cinci zile au fost efectuate compardri cu referinta nationald, cate o masurare pe zi (la fiecare
masurare au fost efectuate citeva zeci de inregistrari). Calculul diferentei de temperaturi a fost efectuat
conform relatiei:

(7, _TINM)i :(RT[ =Ry, )/(dR/dT)T (1)

unde: 77— temperatura celulei de transfer; Ry, Ry — valoarea rezistentei SPRT, masuratd in celule;
(dR/dT)r — coeficientul de sensibilitate a SPRT in punctul triplu al apei, /K.

Estimarea incertitudinii, la masurarea diferentei de temperatura dintre celulele P74 de transfer si cea de
referintd, s-a efectuat cu luarea in consideratie atat a componentelor datorate ETN 02 - 12 cét si celor
datorate compardrii dintre celula de transfer si referinta nationala (3).

3. Masurari efectuate de laboratorul pilot

Etapa a doua a constat in compararea celulelor de transfer ale INM-urilor cu celula de referinta a BelGIM.
Prelucrarea rezultatelor celor trei cicluri de masurari, efectuate la I = 1 mA si respectiv [ = 1,414 mA, au fost
efectuate identic ca la INM, valoarea medie a temperaturii fiind:

Tr = Ty = Z (TT = T g )i /n 2)
i=1

Incertitudinea standard compusa a diferentei de temperatura dintre PTA de transfer si PTA etalon, pentru
fiecare INM, s-a determinat cu relatia:

2 2 2
U (Tr = Thergig ) =44 +2-u’s 3)

unde: u, — incertitudinea standard de tip A; u?g — suma patraticd a componentelor incertitudinii standard de

tip B.

Rezultatele compararii celulelor PTA, valoarea medie a diferentei de temperatura si incertitudinea standard

compusa sunt prezentate in tabelul 1.

Tabelul 1
INM (T ~Thuons ) MK | w,, mK | uy, mK | w1, -7,,,, ), 0K | ,-T,,.mK | w71, -1, ), mK
GeoSTM -0,145 0,005 0,030 0,043 -0,104 0,193
INSM -0,030 0,002 0,030 0,043 0,012 0,081
INIMET -0,038 0,003 0,030 0,042 0,004 0,062
VNIIM -0,032 0,003 0,030 0,043 0,010 0,056
NNC IM -0,033 0,003 0,030 0,043 0,009 0,084
KazInMetr -0,013 0,002 0,030 0,043 0,028 0,071
Valorile medii ale diferentilor primite, s-au determinat cu relatia:
ATmed = Z (TT - TBelG]M )i / n (4)
i=1
Abaterea rezultatelor masurarii pentru fiecare INM de la AT, au fost determinate cu relatia:
Tt =T, = (TT = T g )_ATmed (%)
Incertitudinea standard compusa a diferentelor de temperatura primite fiind:
W (T =T )=t (Ty = Togong )+ 17 (T = T ) (6)
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4. Determinarea stabilitatii celulelor de transfer

Dupa preluarea celulelor de transfer de 1a BelGIM, a fost determinati stabilitatea celulei, prin intermediul
repetarii primului ciclu de mésuréri (compararea repetatd a celulei de transfer cu referinta nationala).
Instabilitatea celulei P74 de transfer a fost determinata cu relatia:

AT, :(TT _T[NM)I _(TT _TINM)z

5. Rezultatele comparirilor cheie regionale COOMET

(7

Evaluarea rezultatelor compararii a fost efectuatd in conformitate cu Guide on evaluation of the COOMET

key comparison data, COOMET.R/GM/14:2006. Acest document permite efectuarea legaturii dintre
rezultatele compararilor regionale COOMET si rezultatele compararilor cheie BIPM, in cazul de fata cu

rezultatele comitetului consultativ pe termometrie BIPM K7. Valoarea medie a diferentei AT,,,,=T - Teiciv

si incertitudinea asociata u,,,(AT,.,), prezentate in tabelul 7 au fost determintate cu relatiile:

2
AT, = (ﬂman Be]GlM) = :,u(z}_lTBelGIM) u = %
>

1 u (TT -1, BelG[M) 1 U (T T _TBelGIM)

Abaterea temperaturii etaloanelor nationale de la valoarea medie, AT, si incertitudinea asociata (tabelul
figura 2) se determina cu ajutorul relatiior:

Tivws - Twm:(TT- TBelG[M) - (Twm- TBelG]M) - (TT- T]NM)

W (Tonng - Tom) =[10(Tr - Tseigng) 1" (Tr - Ting) + 16 o]

®)

2si

©)

Deviations of the measurement results NMI from the mean Dewviation of standard NM| cells from the weighed mean value The differences [Tiu-KCRVICCT.T-KT)] (k=2)
ToiwrTem(k=2)
- e ahn

Tabelul 2

INM u(Tr-Toucng)> MK | Tinpy=Tom, mK | u(Tinpg-Tom), mK
BelGIM 0,055 0,025 0,070
GeoSTM 0,193 -0,120 0,271
INM 0,081 0,022 0,110
INIMET 0,062 -0,068 0,081
VNIIM 0,056 -0,025 0,071
NNC IM 0,084 -0,044 0,113
KazInMetr 0,071 -0,127 0,095

6. Concluzie
Incertitudinile declarate de laboratoarele participante la intercomparare sunt considerate drept rezultate
pozitive daca gradul de echivalenta ,, d ” a rezultatului INM-ului este de doua ori mai mic decat
incertitudinea ei /d / <2u(d). Aceasta serveste drept criteriu pentru recunoasterea incertitudinilor CMC,
indicate 1n raportul Grupului de lucru WG8 CCT ,,Inter-RMO CMC review committee 3-26-03".
In rezultatul analizei intercomparirii COOMET pot fi evidentiate urmitoarele concluzii:
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1. Incertitudinile rezultatelor masurdrilor in punctul triplu al apei, declarate de catre INM-urile
participante, au fost confirmate de rezultatele compardrii primite.

2. Rezultatele intercompardrii, reprezintd confirmarea pozitiei corespunzatoare a capabilitatilor de
masurare (tabelelor CMC) a Republicii Moldova.

3. Laboratorul Marimi Termice din cadrul INSM si-a confirmat capabilitatile de masurare si in urma
analizei rezultatului intercompararii, v-a fi posibila publicarea tabelelor CMC, ceea ce v-a duce la
recunoasterea internationala a masurarilor efectuate, respectiv v-a fi atinsa una dintre principalele prioritati
in dezvoltarea etalonului national al unitatii de temperatura.
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