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RESUMEN

Las termorresistencias de tipo industrial
(TRI) se calibran en el DPNM por compara-
cion con termorresistencias patrones con in-
certidumbres de 0.02 ° C, en el mejor de los
casos. Con el propésito de disminuir esta in-
certidumbre se puso en funcionamiento una
celda de succino nitrilo (SN), apta para cali-
brar termdmetros de diametro inferior a 5 mm
y que, en el intervalo comprendido entre 0 °C
y 60 °C, permite lograr incertidumbres tipicas
menores que 0,01 °C.

INTRODUCCION

La medicion de temperaturas con ter-
mometros de resistencia de platino de tipo in-
dustrial (TRI) en el intervalo de temperaturas
comprendidas entre 0 ° C y 121 °C con incer-
tidumbres del orden de 0,01 °C es un reque-
rimiento cada vez mas frecuente, que provie-
ne de areas muy diversas, como la metrolo-
gia, la alimentacioén, la medicina. En muchas
aplicaciones metrolégicas es suficiente llegar
hasta 60 °C, mientras que la temperatura de
121 °C es usual en aplicaciones medicinales y
de alimentacion, por ejemplo esterilizaciones.

Las TRI tipicas, PT100, se calibran, si-
guiendo normas aceptadas internacionalmen-
te, tal como la IEC 751, que propone, para el
intervalo mencionado, un polinomio de se-
gundo grado:

RM=Ro(1+a.T+B.TY (D)

Para calcular los coeficientes oy p es
necesario contar, por lo menos, con dos pun-
tos de calibraciéon. Nuestro laboratorio cuenta
con los puntos: de fusién de galio (29,7646
°C) y de solidificacion de indio (156,5985 °C).
Esta ultima temperatura esta muy por encima

del intervalo de temperaturas que se usan ti-
picamente en metrologia y es un hecho muy
conocido que la exposicion de una PT100 a
una temperatura superior a la de su uso nor-
mal, puede ser motivo de aparicion de inesta-
bilidades. Por lo tanto el punto triple de SN, es
una alternativa conveniente, que junto con el
punto de fusion de galio, brinda la posibilidad
de calibrar TRIs, con mayor exactitud que la
calibracion por comparaciéon y a su vez evita
exponer la TR a temperaturas mas elevadas
que las de su uso normal.

La celda de SN del DPNM contiene
aproximadamente 60 g de una sustancia or-
ganica denominada succino nitrilo cuya formu-
la es: NC(CH2)2CN. En su certificado de cali-
bracion, del afio 1985, figura el valor

(58.0636 + 0.0015) °C

correspondiente a la temperatura de su punto
triple. Una de las cuestiones que se nos plan-
te6 al comenzar a trabajar con la celda fue la
de averiguar si la sustancia se habria alterado
luego de 17 afios de su fabricacién, teniendo
esto como consecuencia una variaciéon de las
propiedades de la misma, en particular de la
temperatura de su punto triple. Para averi-
guarlo contamos con una PT100 calibrada en
el intervalo de temperaturas comprendidas
entre el punto triple del agua y la temperatura
de fusién del estafo y cuyo diametro de 4,5
mm nos permitié introducirla en el pozo ter-
momeétrico de la celda. Esta TR fue utilizada
como referencia.

DESCRIPCION DE LA EXPERIENCIA

Se desarrollé y se puso en funciona-
miento un controlador proporcional que permi-
tié regular convenientemente la temperatura
de un bafo de agua en el cual se sumergio la
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celda de SN. El bafo cuenta con un sistema
de agitacién, para conseguir una temperatura
homogénea, que a su vez provoca vaivenes
de los objetos colocados en su interior. Para
inmovilizar la celda, se la colocé dentro de un
tubo de vidrio sujeto a la tapa del bafo. Dicho
tubo se llendé con agua para mejorar la con-
duccién térmica entre la celda y el bafio. Este
arreglo permitié visualizar el desarrollo de las
transiciones de fase.

Se realiz6 el punto triple durante el pro-
ceso de solidificacion. Para ello, partiendo de
una situacion inicial con todo el SN fundido, se
fij6 el punto de consigna del bafio entre 0,1 °C
y 0,05 °C por debajo de la temperatura del
punto triple. Cuando el succino de la periferia
comenzdé a solidificarse, se introdujo agua a
temperatura ambiente en el pozo termométri-
co para que comenzara a solidificarse a su
alrededor. Se consiguié asi generar una Inter-
faz solido-liquido interna que junto con la ex-
terna, aislaron el pozo termométrico de las
pequefas variaciones de temperatura del ba-
fo. Se colocd la TR monitora en el pozo ter-
momeétrico y se registré el plateau de solidifi-
cacion. Se observé que la temperatura se
mantuvo estable dentro de una banda tipica
de 1 mK, durante alrededor de unas 10 horas.
Para realizar las mediciones de resistencia se
utilizé un multimetro digital HP 3458A.

RESULTADOS

Se caracterizé el bafo de agua en el
que esta sumergida la celda: las oscilaciones
de la temperatura del mismo estan contenidas
tipicamente en una banda de 0,03 °C durante
12 horas 6 en una banda de 0.005 °C de am-
plitud durante un periodo aproximado de una
hora.

Se realizaron 6 plateaus de solidifica-
cion obteniéndose para la temperatura del
punto triple del SN el intervalo de confianza:

(58,066 + 0,005) °C

El valor dado en el certificado de cali-
bracion de la celda esta contenido en dicho in-
tervalo.

CONCLUSIONES

= Si bien el valor obtenido para la temperatu-
ra del punto triple difiere del dado en el
certificado, dicha diferencia es completa-
mente despreciable para las calibraciones
en que se pretende una incertidumbre de
0,01 ° C. También es un indicio de que las
propiedades de la celda han variado poco
durante los ultimos 17 afios.

= Se incrementaron las capacidades de cali-
bracion de termdmetros industriales de
precision en el intervalo de temperaturas
comprendidas entre 0 ° C y 60 ° C, al po-
der calibrarlos con incertidumbres menores
que 0,01 ° C.

= Una posible continuaciéon del trabajo, po-
dria consistir en un modelado matematico
del proceso de solidificacion, ya que se
observé una forma helicoidal de la interfaz
solido-liquido, que llama la atencién.
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