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Sazetak

Glavna namjera istraZivanja je realizacija ljestvice temperatura injiSta/rosista zraka
u rasponu od -70 °C do 5 °C. Realizacija ljestvice ukljucuje projektiranje i1 sastavljanje
mjerne linije za ispitivanje etalonskih higrometara tocke rose, definiranje eksperimentalne
metode 1 pripadajueg matematickog modela umjeravanja te odredivanje mjerne
nesigurnosti realizacije. U okviru istrazivanja izradeni su racunalni programi za upravljanje
realizacijom 1 prikupljanje relevantnih mjerenih veli¢ina. Predlozeno istraZivanje
unaprijedilo je umjerne mogucnosti Laboratorija za procesna mjerenja (LPM) kao
nacionalnog etalona vlaznosti Republike Hrvatske te je osiguralo sljedivost na podrucju
mjerenja vlaznosti zraka. Ovime je omogucéeno ravnopravno sudjelovanje Republike
Hrvatske u europskim i svjetskim mjeriteljskim usporedbama na predmetnom podrucju.
Umjerne moguénosti nove linije eksperimentalno su potvrdene medulaboratorijskom
usporedbom s nacionalnim etalonom Finske. Na temelju provedene usporedbe, sposobnosti
umjeravanja i mjerenja Laboratorija (eng. Calibration and Measurement Capability, CMC)
medunarodno su priznate i registrirane u bazi usporedbi (eng. key comparison database,
KCDB) Medunarodnog ureda za utege i mjere (fra. Bureau International des Poids et

Mesures, BIPM).
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Summary

The main goal of the research is the realization of the dew/frost point temperature
scale in the range between -70 °C and 5 °C. The realization of the dew/frost point scale
includes design and construction of the measurement facility for calibration of standard
dew-point hygrometers, definition of experimental calibration method together with the
mathematical model of calibration and determination of the calibration uncertainty. As part
of the research, PC software was developed for control of the realization process and
relevant data acquisition. Proposed research has improved calibration capabilities of
Laboratory for Process Measurement as Croatian National Humidity Standard and assured
the traceability in the field of air humidity measurements. It enabled the Republic of
Croatia to participate in the interlaboratory comparisons at the European and global level.
Measurement capabilities of the new facility are confirmed through the interlaboratory
comparison with national metrology institute of Finland. Based on the comparison results,
Calibration and measurement capabilities (CMC) of the Laboratory are acknowledged
internationally and available in the key comparison database of the Bureau International

des Poids et Mesures (BIPM).
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1. UVOD

Doktorski rad bavi se primarnom realizacijom ljestvice injiSta i rosiSta zraka, za potrebe
ispitivanja higrometara toc¢ke rose. Budu¢i da se principi mjerenja vlaznosti znatno razlikuju s
obzirom na agregatno stanje promatrane vlazne tvari i agregatno stanje vode koja je u njoj
sadrzana, potrebno je naglasiti da se u ovom radu obraduje podru¢je mjerenja vodene pare u

zraku.

Ljudi su jo$ od davnih vremena svjesni vaznosti mjerenja vlage u zraku. U drevnim zapisima
pronadenim na podrucju Kine, opisano je koriStenje prvog poznatog instrumenta za mjerenje
vlaznosti (higrometra), upotrebljavanog 179. godine pr. n .e. [1]. Higrometar je radio na
principu vage kod koje se na jednom kraju nalazio higroskopni materijal, a na drugom
kamenje. Prvi znanstveni koraci na podrucju mjerenja vlaznosti napravljeni su u 18. stoljecu,
kada je zapocCelo pronalaZenje jednadzbe za tlak zasi¢enja vodene pare. lako je podrucje
mjerenja vlaznosti relativno staro, znacajan rast dozivjelo je tek zadnjih nekoliko desetljeca,
pretezno zbog potreba industrije te danas ima velik znacaj u visokotehnoloskim procesima.
Utjecaj vodene pare u zraku na Siroku paletu fizikalnih, kemijskih i1 bioloskih procesa cini
mjerenje vlaznosti naroc¢ito vaznim. Dinamicki raspon koli¢ina vodene pare u zraku, koji je od
interesa u industriji, vrlo je Sirok 1 iznosi 9 do 10 redova veli¢ine. Procesni plinovi visoke
Cistoce, koji su npr. potrebni kod proizvodnje poluvodic¢kih elemenata, sadrze vrlo male
koli¢ine vlage s volumnim udjelima od nekoliko milijarditih dijelova (ppb) [2]. S druge pak
strane, u energetici je uobiCajena proizvodnja gotovo Ciste vodene pare, visokog tlaka. S
obzirom na poteSkoce prisutne prilikom mjerenja vlaznosti, nesigurnosti mjerenja relativno su

visoke (npr. 2% do 5% pri mjerenju relativne vlaznosti u normalnim atmosferskim uvjetima).

Koli¢inu vodene pare u plinovima moguce je izraziti kao apsolutnu vlaznost, relativnu
vlaznost, injiSte/rosiSte, masenu 1 volumnu koncentraciju vodene pare, ali i na druge nacine.
Svaku od navedenih veli€ina mogucée je izmjeriti neposredno, ali 1 odrediti posredno na
temelju mjerenja ostalih veli€ina, pri ¢emu je potrebno poznavati zakonitosti njihove
medusobne fizikalne povezanosti. Teorijski, najtocnija mjerenja postizu se pomocu
gravimetrijske metode, kojom neposredno mjerimo masenu koncentraciju vodene pare, ali su
se zbog neprakti¢nosti za ovaj nacin realizacije odlucili samo malobrojni nacionalni
mjeriteljski instituti. Relativnu vlaznost, koju se u praksi najces¢e mjeri, moguce je odrediti
neposredno primjenom veéeg broja mjernih principa, medutim najviSa se toCnost postize

mjerenjem temperature injista/rosiSta te temperature i tlaka vlaznog plina. Zbog veze s
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internacionalnom temperaturnom ljestvicom ITS-90, mjerenja temperature injiSta/rosista

moguce je izvrsiti s visokom to¢noscu 1 u Sirokom mjernom podrucju.

Za postizanje najvise razine tocnosti nekog mjerenja potrebno je osigurati sljedivost mjernog
rezultata. To znaci da ga je potrebno povezati s nekom referentnom vrijednos$¢u, odn.
etalonom Cija je mjerna nesigurnost osigurana preko neprekinutog lanca usporedbi [3]. Na
vrhu ovog lanca nalazi se primarni etalon, koji mjeri prema definiciji veli¢ine ili je viSestrano
priznat kao instrument najviSe kvalitete, ¢ija je vrijednost usvojena bez referenciranja na
druge etalone iste veli¢ine [3]. Na podru¢ju mjerenja vlaZnosti primarni je nivo moguce

ostvariti izgradnjom primarnog generatora injista/rosista.

Generator injiSta/rosiSta je uredaj koji proizvodi vlazni plin poznate temperature
injiSta/rosisSta. Glavna namjena generatora je umjeravanje higrometara tocke rose, ali i ostalih
tipova higrometara. Zbog toga realizirana vrijednost injiSta/rosista treba biti $to tocnija i sa Sto
manjom nesigurno$¢u. Pored glavne namjene, generator je moguce upotrijebiti i za

istrazivanja na Sirem podrucju mjerenja vlaznosti.

U svijetu su primarni generatori injiSta/rosiSta izradeni u nekoliko nacionalnih mjeriteljskih
instituta a temelje se na razli¢itim principima rada [4-15]. Mjerno podrucje koje pokrivaju je
vrlo §iroko i seze od priblizno -100 °C (Sto odgovara volumnom udjelu vodene pare od
priblizno 15 ppb) pa do priblizno 95 °C. Najnize postizive nesigurnosti realiziranog
injisSta/rosiSta ovise o mjernom podrucju a u najboljem slucaju su reda veli¢ine nekoliko
stotinki Celzijeva stupnja. Na Slici 1. su prikazane umjerne sposobnosti europskih NMI-a
(oznake NMI1 do NMIS), objavljene u medunarodnoj bazi podataka BIPM-a. Zbog
preglednosti su prikazane samo sposobnosti nekih od ve¢ih NMI-a, kao Sto su npr. najbolji
njemacki PTB (oznaka NMI 1), finski MIKES (oznaka NMI 2) i britanski NPL (oznaka NMI
3) te dva tipicna NMI-a (NMI 4 1 NMI 5). Crvena linija na Slici 1. predstavlja donju granicu
umjernih moguénosti svih europskih laboratorija. Umjerne moguénosti laboratorija
predstavljaju najmanje mjerne nesigurnosti s kojima pojedini laboratorij moze umjeriti
najbolji realno dostupan higrometar tocke rose, a koje obi¢no stoje na raspolaganju narucitelju
umjeravanja. [z dijagrama na Slici 1. mozemo vidjeti da nesigurnosti generirane temperature

injiSta/rosista, u najboljem slucaju nisu nize od 30 mK.
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Slika 1. Tipi¢ne umjerne sposobnosti pojedinih europskih NMI-a (oznake NMI1 do NMI5);
crvena linija predstavlja donju granicu najboljih mjernih sposobnosti svih Europskih

NMI-a, objavljenih u medunarodnoj bazi podataka BIPM-a do 2015. godine.

Namjena doktorske disertacije je predstaviti realizaciju injiSta/rosiSta s kojom bi se u
ogranicenom podru¢ju od -70 °C do 5 °C dosegla spomenuta donja granica mjernih

nesigurnosti.

1.1 Postojece linije u LPM-u i motivacija rada

Zbog velikog utjecaja na troskove poslovanja, kvalitetu proizvoda, sigurnost i zdravlje,
neprekidno se povecavaju zahtjevi za Sto ve¢om to¢noséu mjerenja vlaznosti zraka. Osim u
proizvodnim procesima, precizno mjerenje vlaznosti zraka sve viSe dobiva na vaznosti i u
laboratorijima na institutima poput DrZavnog hidrometeoroloskog zawvoda, Medicinskog
instituta, Instituta Ruder BoSkovi¢ i drugih. Kao odgovor na sve vecu potraznju za sljedivim
umjeravanjima mjerila vlaznosti zraka u Republici Hrvatskoj, u LPM-u u proteklih je
dvadeset godina razvijeno nekoliko etalonskih linija. Prva linija za umjeravanje higrometara
dovrSena je 1997. godine [16]. Linija se temeljila na dvotemperaturnom (2-T)
recirkulacijskom saturatoru a pokrivala je podrucje rosista od 5 °C do 60 °C. Uz ispitivanje
higrometara to¢ke rose, ovom su se linijom takoder mogli ispitivati i higrometri relativne
vlaznosti pri ¢emu je ispitna komora imala dovoljan volumena i za umjeravanje instrumenata
s pisacem, bez odvojivog osjetnika. Dvije godine kasnije dovrSen je novi saturator, koji je
radio na principu jednog tlaka i dvije temperature [17, 18]. Novi je saturator pokrivao
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podrudje injista/rosista zraka od -15 °C do 60 °C te je imao vecu stabilnost, bolji odziv na
promjenu Zeljene temperature 1 manju ukupnu mjernu nesigurnost u odnosu na prethodnika.
Saturator je bio namijenjen za rad s recirkulacijom no konstrukcija je dopustala i1 koriStenje s
jednim prolazom zraka. U kombinaciji s ispitnom komorom, u kojoj se zasi¢eni zrak mogao
grijati do temperature 90 °C, saturator je pri sobnoj temperaturi mogao ostvariti relativne
vlaznosti od 7% do 90%, dok je pri temperaturi 90 °C podrucje ostvarivih relativnih vlaznosti
bilo izmedu 5% 1 28%. Regulacija temperature komore vrSila se pomocu termometrijske
kupke, unutar koje je komora bila smjestena. Zbog manjeg radnog volumena, u ovoj komori
mogli su se ispitivati jedino higrometri relativne vlaznosti s osjetnicima odvojenim od
pokazne jedinice. Linija temeljena na ovom saturatoru koriStena je i u prvoj kljucnoj
medulaboratorijskoj usporedbi, organiziranoj u okviru Europskog saveza nacionalnih
mjeriteljskih instituta (eng. European Association of National Metrology Institutes,
EURAMET). Standardna nesigurnost realizacije LPM-a u usporedbi iznosila je oko 100 mK
kod injista -10 °C i oko 50 mK kod rosista 20 °C.

Na osnovi izvedenih zaklju¢aka o nedostacima postojece linije u LPM-u te dostupnih
informacija o sustavima koji se upotrebljavaju u ostalim svjetskim nacionalnim mjeriteljskim
institutima, pristupilo se istrazivanju novih postupaka u prijenosu sljedivosti mjerila vlaznosti
u Republici Hrvatskoj te konstrukciji novog etalonskog sustava za realizaciju ljestvice
injiSta/rosiSta zraka. Novom linjjom postiglo se proSirenje na predmetnom podrucju uz
istovremeno smanjenje ukupne nesigurnosti realizacije na nivo ravnopravan ostalim svjetskim
nacionalnim etalonima. Takoder je omoguéeno uklju¢ivanje Republike Hrvatske u europske 1
svijetske mjeriteljske usporedbe na predmetnom podrucju mjerenja. Sudjelovanjem u
usporedbama potvrdit ¢e se mjeriteljska sposobnost Laboratorija - CMC 1 ostvariti njegova
registracija u bazi podataka BIPM-a, KCDB. Moguénost generiranja zraka poznatog
injiSta/rosiSta kljuna je i za proizvodnju zraka poznate relativne vlaznosti, pa ¢e novi
generator omoguciti 1 znatno poboljSanje postojeceg sustava za umjeravanje mjerila relativne
vlaznosti zraka. Uz znanstveno, novi linija ima 1 ekonomsko znacenje za zemlju, budu¢i da za

precizno umjeravanje higrometara vise nije potrebno putovati u inozemstvo.



1.2 Cilj i hipoteza rada

Cilj predlozene disertacije je eksperimentalno realizirati ljestvicu temperatura injista/rosista
zraka u rasponu od -70 °C do 5 °C te potvrditi uspjesnost realizacije kroz medunarodnu

usporedbu s jednim od vodecih nacionalnih etalona vlaznosti u Europi.

Hipoteza rada je da je s novim saturatorom, koji radi na principu jedne temperature s jednim
prolazom, razvijenim eksperimentalnim postupcima, postojecom etalonskom opremom za
mjerenje temperature, postojeCom termometrijskom kupkom i razvijenom podrSkom za
prikupljanje podataka mjerenja mogucée razviti jedinstven primarni etalonski sustav za
generiranje zraka poznatog injiSta/rosista, pri ¢emu je proSirena nesigurnost realizacije manja

od £100 mK (na razini pouzdanosti 95%).

1.3 Organizacija istrazivanja

Provedena istrazivanja imaju teorijski i eksperimentalni karakter. Teorijski dio se sastojao od
definiranja eksperimentalne metode za realizaciju ljestvice injiSta/rosiSta zraka, izrade
matematickog modela umjeravanja etalonskih higrometara tocke rose te identifikacije i
izraCuna sastavnica mjerne nesigurnosti realizacije i umjeravanja. Eksperimentalni dio
sastojao se od odabira komponenti sustava, sastavljanja i karakterizacije etalonske linije za
generiranje zraka poznatog injiSta/rosiSta te sastavljanja sustava za pripremu zraka kojim se

napaja saturator.
Istrazivanje se odvijalo u nekoliko faza.

Prva faza ukljucila je projektiranje i izradu niskotemperaturnog saturatora, koji predstavlja
jednu od kljuénih komponenata sustava te temeljito ispitivanje njegovih performansi.
Saturator je razvijen u sklopu suradnje MIKES-a i LPM-a. Neposredno nakon izrade,
saturator je podvrgnut temeljitom ispitivanju u MIKES-u, kako bi se utvrdilo njegovo
odstupanje u odnosu na teorijski idealan saturator. Rezultati ispitivanja posluzili su kao temelj
za procjenu primjenjivosti saturatora za izgradnju novog primarnog generatora vlaznosti. U
ovoj fazi takoder su odabrani i kupljeni ostali instrumenti i oprema potrebna za sastavljanje
novog generatora (termometrijska kupka, dio opreme za mjerenje i regulaciju temperature,
rotametri, sve komponente sustava za pripremu zraka prije ulaska u saturator i sl.). Po isporuci
u LPM, dodatno su ispitane karakteristike kupljene opreme, kako bi se potvrdila njihova
podudarnost s karakteristikama navedenim u tehni¢kim podacima, odnosno ispitnim

izvjes¢ima. Projektiran je i izraden sustav za pripremu zraka kojim se napaja saturator.



Izradeni su racunalni programi za prikupljanje relevantnih mjerenih veli¢ina. Nakon §to je u
MIKES-u utvrdeno da je generator prikladan za realizaciju injiSta/rosiSta zraka na primarnom
nivou, izvrSen je njegov transporti u LPM. Na generatoru su zatim izvedeni dodatni
konstrukceijski zahvati kako bi ga se prilagodilo za smjeStanje na Zeljenu poziciju unutar
radnog volumena predvidene termometrijske kupke. Zbog razlika u opremi i medijima
koriStenim prilikom ispitivanja generatora u MIKESU i opremi predvidenoj u LPM-u,
izvr§eno je novo ispitivanje karakteristika saturatora. Rezultati novih ispitivanja u LPM-u
pokazali su da razlike u uvjetima ispitivanja i razlike u koriStenoj opremi nisu utjecale na

ucinkovitost saturatora.

U drugoj fazi pristupilo se provedbi mjerenja s ciljem karakterizacije opreme i prikupljanja
podataka koji su neophodni za sastavljanje budZeta mjerne nesigurnosti, odnosno izracun svih
potrebnih sastavnica (npr. odredivanje temperaturne nehomogenosti i nestabilnosti koriStene
termometrijske kupke, odredivanje nestabilnosti tlaka zasi¢ivanja i slicno). Na temelju
dobivenih spoznaja o utjecajnim veli¢inama i njihovoj medusobnoj povezanosti definiran je
matematicki model realizacije 1 procjene pripadne mjerne nesigurnosti. Osim za izradu
budZeta, saznanja dobivena u ovoj fazi koriStena su za ocjenu prikladnosti komponenata
mjerne linije s obzirom na Zeljenu ukupnu mjernu nesigurnost sustava. U ovoj fazi definirana
je 1 eksperimentalna metoda s postupcima za realizaciju ljestvice injiSta/rosista zraka, te su

izradene pripadne radne upute [19].

U trecoj fazi pristupilo se medunarodnoj bilateralnoj usporedbi s MIKES-om, kojom se
potvrdila nesigurnost etalonskog sustava. Rezultati dobiveni usporedbom koristili su se kao
dokaz mjernih moguénosti LPM-a te su predstavljali podlogu za objavljivanje odgovarajuce
CMC vrijednosti u CIPM MRA KCDB bazi podataka a takoder 1 prilikom proS$irenja podrucja
akreditacije laboratorija od strane Njemacke akreditacijske sluzbe (njem. Die Deutsche
Akkreditierungsstelle GmbH, DAKkKS) te kasnije i Hrvatske akreditacijske agencije (HAA). S
obzirom da je MIKES sudjelovao u kljutnoj EURAMET usporedbi T-K.6, rezultati
bilateralne usporedbe iskoriSteni su 1 kao veza hrvatskog etalona na medunarodni etalon

vlaznosti.



1.4 Znanstveni doprinos

Predmetnim istrazivanjem ostvareni su sljede¢i znanstveni doprinosi:

novi etalonski sustav za realizaciju ljestvice injiSta/rosiSta zraka u temperaturnom
podru¢ju od -70 °C do 5 °C, temeljen na dvostupanjskoj saturaciji s inicijalnim
ovlazivanjem ulaznog zraka,

neovisnom realizacijom ljestvice injiSta/rosista zraka postavljen je novi vrh piramide
sljedivosti u Republici Hrvatskoj te je osigurana moguénost ravnopravnog
ukljucivanja u medulaboratorijske usporedbe nacionalnih etalona u okviru europskih i
svjetskih mjeriteljskih organizacija,

definirane su nove eksperimentalne metode za umjeravanje etalonskih higrometara
tocke rose u kojima se koriStenjem novog generatora u kombinaciji s etalonskim
higrometrom tocke rose postize viSa razina pouzdanosti dobivenih rezultata
realizacije,

definirani su novi matematicki modeli primarne realizacije injiSta/rosiSta zraka i
izraCuna pripadne mjerne nesigurnosti realizacije koje su u potpunosti prilagodene
novom sustavu

razvijena je nova programska podrSka za upravljanje etalonskim sustavom te za

prikupljanje relevantnih mjerenih veli¢ina.



2. OSNOVE MJERENJA VLAZNOSTI

2.1 Vodena para u smjesi plinova

Opcenito se sadrzaj vode moZze mjeriti u krutinama (npr. papir, beton, tablete, ...), u
kapljevinama (npr. u nafti) i u plinovima. Ovo istrazivanje je usmjereno na mjerenje vodene
pare u plinovima, §to predstavlja najrasSireniju vrstu mjerenja. Pritom preostali plin u smjesi
(ili viSe njih) nazivamo plinom nosiocem ili suhim plinom. Primjeri plinova nosioca, u kojima
se obi¢no zahtijeva §to nizi sadrzaj vodene pare, su razli¢iti procesni plinovi, kao npr. dusik,
argon, kisik, sumporheksafluorid i drugi. Cist i suh atmosferski zrak, tj. zrak bez vodene pare,
koji je najces¢i plin nosioc, predstavlja smjesu plinova u kojoj najvec¢i udio imaju dusik (Ny) 1
kisik (Oz). U odnosu na ostale sudioni¢ke plinove, koli¢ina vodene pare u zraku moze se
mijenjati u Sirokim granicama, pri ¢emu njen volumni udio u odnosu na ostale plinove moze
biti vrlo nizak, poput 0.000002%, no moze sezati i do 5%. Najnize vrijednosti zabiljeZene su
na Antarktici te u viSim slojevima atmosfere dok su najviSe koli¢ine vodene pare bile
zabiljeZene u suptropskim i ekvatorijalnim podru¢jima. Na srednjim zemljopisnim Sirinama
udio vodene pare se na godiSnjoj razini krece tipi¢no oko 1%. Najvec¢i moguci sadrzaj vodene
pare u zraku (a i u bilo kojem drugom plinu) pri atmosferskom tlaku znatno ovisi o

temperaturi (Slika 2).
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Slika 2. Najve¢i mogué¢i sadrzaj vodene pare u zraku u ovisnosti o temperaturi, pri

atmosferskom tlaku.



Koli¢inu vodene pare moguce je izraziti pomocu veceg broja razliCitih veli¢ina od kojih su
neke opcenito bolje poznate zbog ¢es¢e upotrebe. Gledano na fizikalnu pozadinu, a time 1 na
princip mjerenja kojim ih utvrdujemo, veli¢ine se medusobno znatno razlikuju, a opcenito

mogu biti izrazene na apsolutan ili relativan nacin.

Pri apsolutnom nacinu koli¢inu vlage izrazavamo u obliku omjera u odnosu na vlazan plin,
npr. masenog udjela, volumnog udjela, temperature injiSta/rosista i sli¢no. Kod relativnog
nacina izrazavamo koli¢inu vlage prisutne u plinu u odnosu na maksimalno mogucu koli¢inu
na promatranoj temperaturi. Podjela u apsolutnom i relativnom smislu je opravdana posto je
najveca koli¢ina pare jako ovisna o temperaturi (Slika 2.). Pored toga, odzivi brojnih
prirodnih 1 industrijskih procesa na promjenu vlaznosti znatno ¢e se razlikovati ovisno o

nacinu njenog izrazavanja (relativnom ili apsolutnom).

2.1.1 Apsolutni nadini izraZavanja vlaznosti

Maseni omjer

w :m_W (1)
Mgp
gdje je:
W - vlaznost plina, kg/kg ili g/kg
my, - masa vodene pare, kg
Mg - masa suhog plina, kg
my, = Mg, Hny, - masa vlaznog plina, kg (2)

Budu¢i da je maseni omjer bezdimenzijska veli¢ina, vlaznost se moze izraziti u postocima,
kao 1 u ppm ili ppb u slucaju vrlo suhih plinova. Gledano iz teorijskog mjeriteljskog stajalista,
kod odredivanja masenog omjera mogucée je posti¢i vrlo visoke toCnosti, Sto se izvodi

mjerenjem mase pomocu gravimetra.

Maseni udio (specificna viaznost)

m m
q=—"-=—-+ (3)

Myp Mgy + My,

gdje je:
g - specifiéna vlaznost plina, kg/kg ili g/kg



Apsolutna vlaznost

My
qy = (4)
Y VVP
gdje je:
gy - apsolutna vlaznost plina, kg/m?
Ve - Volumen vlaznog plina, m’

Volumni udio

X, S (5)
VVP

Xy -volumni udio pare u vlaZznom plinu, m?*/m?

Vp -volumen vlaznog plina, m’

Molni udio

My
Xn _Z n, (6)

ny - koli¢ina vodene pare u vlaznom plinu, mol

n, - koli¢ina pojedinog sudionika u vlaznom plinu, mol

1

2.1.2 Parcijalni tlak vodene pare u smjesi plinova

Prema Daltonovom zakonu, ukupan tlak smjese plinova () jednak je zbroju parcijalnih

tlakova pojedinih sudionickih plinova koji ¢ine smjesu:

P :z P (7)

Parcijalni tlak pojedinog plina u smjesi ( F) predstavlja pritom onaj tlak koji bi taj plin imao
kada bi pri istoj temperaturi sam zauzimao obujam koji zauzima smjesa. Daltonov zakon
vrijedi za smjesu idealnih plinova, kod kojih su pojedine molekule toliko udaljene da
medusobno ne reagiraju. Buduéi da je parcijalni tlak vodene pare razmjeran koli¢ini vode u
smjesi plinova, mjerenje vlaznosti se svodi na mjerenje parcijalnog tlaka vodene pare u smjesi

plinova.

Parcijalni tlak vodene pare nastaje kao posljedica izmjene (ishlapljivanja/sublimacije i

kondenzacije/desublimacije) molekula vode izmedu kapljevite/krute i plinske faze. Kada se
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pri odredenoj temperaturi koli¢ine ishlapljene/sublimirane i kondenzirane/desublimirane
vodene pare medusobno izjednace, govorimo o ravnoteznom tlaku zasi¢enja vodene pare.
Ovaj tlak ovisi o temperaturi, agregatnom stanju vode u kontaktu s vodenom parom te o
obliku povrsine na kojoj se dogada izmjena molekula. U slu¢aju da se radi o ravnoj povrsini,
rije¢ je o tlaku zasi¢enja vodene pare. Ovisnost tlaka zasi¢enja o temperaturi opisuje Clausius-
Clapeyronova jednadzba, Cija je tocnost zadovoljavajuc¢a u temperaturnom podrucju od 0 °C
do 50 °C. S napretkom na podrucju mjerenja temperature uslijedila su nova istraZivanja
kojima su utvrdene tocnije jednadzbe za izracun tlaka zasi¢enja vodene pare [3, 20-26]. Za
mjerenja vlaznosti na najvisoj razini toCnosti trenutno se najcesée koriste Sonntagova [24] i
Hardyjeva [25] jednadzba. Obje jednadzbe su izvedene iz Wexlerovih jednadzbi, koje su se
temeljile na temperaturnoj ljestvici ITS-68 te su korigirane za temperaturnu ljestvicu ITS-90.

U predmetnom istrazivanju koriStena je Sonntagova jednadZzba:

in(ep) = Ya (1) +a,-In(7) ®)
gdje je: h
e, - tlak zasi¢enja vodene pare, Pa
T - temperatura, K
a, - koeficijenti

Tlak zasi¢enja razlikuje se za ravnotezna stanja nad povrSinom vode i leda pa postoje i dvije

grupe koeficijenata a;:

Tablica 1. Koeficijenti Sonntagove jednadzbe (8) za tlak zasi¢enja vodene pare (Jedinice uz

koeficijente nisu navedene zbog kompleksnosti.)

Koeficijent Iznad vode Iznad leda
a -6.0969385-10° | -6.0245282:10°
a 21.2409642 29.32707
a -2.711193-107 | 1.0613868:107
as 1.673952-10° | -1.3198825-10”
i 2.433502 -4.9382577-10""

Kada se u sustav u kojem vlada ravnoteza izmedu vodene pare i vode u kapljevitom ili krutom
stanju uvede inertni plin, dolazi do blagog povecanja tlaka zasi¢enja vodene pare. Ovo je
povecanje u najvecoj mjeri posljedica uc¢inka medumolekularnih sila izmedu razlicitih vrsta
molekula te u manjoj mjeri utjecaja tlaka (Poytingov efekt) i utjecaja topivosti plinova na

svojstva kondenzirane faze (Raoultov zakon) [27]. Iz ovog razloga tlak zasi¢enja vodene pare
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osim o temperaturi, takoder ovisi i o tlaku te o vrsti sudioni¢kih plinova. PoviSenje tlaka
zasi¢enja vodene pare iznosi u zraku sobne temperature i normalnog tlaka gotovo 0.5%.
Vrijednosti tlaka zasi¢enja dobivenih jednadzbom (8), moraju se stoga dopuniti korekcijskim
faktorom £, koji je opcenito funkcija apsolutnog tlaka P i temperature injiSta/rosiSta Tinjros.

Korigirani parcijalni tlak vodene pare u zraku se ra¢una pomocu jednadzbe:
eI'Jw = f (P’ Ti'nj/ros) ’ eL/w (Ti'nj/ros) (9)

Kod mjerenja visoke toCnosti, za izracunavanje korekcijskog faktora f najCeSée se

upotrebljava Greenspanova jednadzba [28]:

f(P, Tinj/ros) = €&Xp {a (Tinj/ms ) : [1 - MJ + IB(Tinj/ros ) ) (L) - IJ] (10)

eL/w ( T;nj/ros

a(Ti'nj/ros) :iAi .(]—i'nj/ros +27315)l (11)
i=0
IB(Ti'nj/ros) = eXp |:i Bi ) (Y;nj/ros + 27315)l:| (12)
i=0

Tablica 2. Koeficijenti Greenspanove jednadzbe (10) za faktor povecanja tlaka zasi¢enja
vodene pare u prisutnosti sudionickih plinova. (Jedinice uz koeficijente nisu

navedene zbog kompleksnosti.)

Ispod temperature trojne tocke vode | Iznad temperature trojne tocke vode
] A; B; A; B
0 | 3.64449-10™ -10.7271 3.53624-10™ -10.7588
1[2.93631-10° 7.61989-10~ 2.93228:107 6.32529-10
2 | 4.88635-107 -1.74771-10™ 2.61474-107 -2.53591-10™
3 | 4.36543-10” 2.46721-10°° 8.57538:10” 6.33784-107

Buduéi da su jednadzbe za tlak zasi¢enja i korekcijski faktor empirijske, ocijenjena je njihova
nesigurnost, koja se takoder odrazava i na nesigurnost mjerenja [29]. ProSirena nesigurnost
(na razini pouzdanosti 95%), vezana uz jednadzbu (9) iznosi [30]:

e 0.01% vrijednosti za ravnotezno stanje iznad povrsine vode u podrucju od 0 °C do 100 °C
e (.6% vrijednosti za ravnotezno stanje iznad pothladene vode u podrucju od -50 °C do 0 °C
e 1% vrijednosti za ravnotezno stanje iznad povrsine leda u podrucju od -100 °C do 0 °C

ProSirena nesigurnost odredena je u skladu s ISO normom [31].
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2.1.3 Temperatura injiSta/rosiSta

Prema [29], temperatura rosista, 7,.s je temperatura pri kojoj se prilikom hladenja plina

pojavi rosa, odn. kondenzacija. To je u stvari temperatura pri kojoj plin postaje zasic¢en, u
ravnotezi s kapljevitom vodom. Pojam temperature rosista se Cesto koristi 1 za temperature
ispod 0 °C, no budu¢i da se voda pritom moZe nalaziti u krutom ali i u kapljevitom obliku

(pothladena voda), uvodi se pojam temperature injista.

Temperatura injista, 7i,; je temperatura pri kojoj se prilikom hladenja plina formira inje, odn.

temperatura pri kojoj je zrak zasi¢en vodenom parom u ravnotezi s ledom. S obzirom na to da
ove definicije ne obuhvacéaju mnostvo utjecajnih parametara, za potrebe najtocnijih mjerenja
moraju se prosiriti. Precizniji opis nudi definicija prihvacena od strane Svjetske meteoroloske
organizacije (WMO), koja je opisana u [27]. Prema ovoj definiciji, termodinamicka
temperatura rosisSta vlaznog zraka pri tlaku P 1 s masenim omjerom W je ona temperatura kod
koje vlazan zrak, zasi¢en iznad vodene povrSine pri predmetnom tlaku ima maseni omjer
saturacije Wy jednak masenom omjeru W. Pritom temperatura vode mora biti jednaka
temperaturi zraka. Iako se u ovoj definiciji kao zasi¢eni plin spominje zrak, opcenito ju je

moguce koristiti 1 za inertne plinove.

2.1.4 Relativni nacini izrazavanja vlaznosti

Relativna vlaznost je najpoznatija i jedna od najceSée koriStenih metoda za izrazavanje

sadrzaja vodene pare u zraku [1]. Pri temperaturi 7, relativna vlaznost ¢ iskazuje se kao

omjer parcijalnog tlaka vodene pare Pio 1 tlaka zasi¢enja e_, :

P
g0=e”—20-100 % (13)

Podijelimo 1i tlakove u jednadzbi (13) s apsolutnim tlakom promatranog vlaznog zraka,
relativnu vlaznost mozemo izraziti i preko molnog udjela vodene pare u vlaznom zraku X,

1 molnog udjela vodene pare u zraku zasi¢enom iznad ravne povrSine Ciste vode pri istom

tlaku 1 temperaturi X, :

(p=@.100% (14)

H20,zas
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Budu¢i da se gornje dvije jednadzbe odnose na idealan plin, za realne ih je plinove potrebno

nadopuniti korekcijskim faktorom f:

P!
@ =H22..100 % (15)

eLw

Pri temperaturama zraka nizim od 0 °C, definicije se razlikuju s obzirom na nacin izlu¢ivanja
vodene pare, kada relativna vlaznost zraka dosegne 100%. Ovisno o tome je li vodena para
kondenzira u obliku kapljevite vode ili desublimira u obliku inja, potrebno je u jednadzbe (13)

1 (15) uvrstiti odgovarajuce tlakove na temelju izraza (8) i (10). U standardnom obliku

definicije za relativnu vlaznost upotrebljava se tlak zasi¢enja iznad povrsine leda e, (ﬂnj) .
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3. LINIJA ZA REALIZACIJU LJESTVICE INJISTA/ROSISTA ZRAKA

Primarni etaloni su opcenito instrumenti odredeni definicijom ili Siroko prihvaceni kao
instrumenti od najvec¢e mjeriteljske kvalitete, ¢ije su vrijednosti prihvacene bez reference

prema nekim drugim etalonima za istu mjernu velicinu.

S teorijskog stajaliSta, gravimetrijski princip predstavlja najfundamentalniji princip mjerenja
vlaznosti pa time postaje i logican izbor prilikom odabira primarnog etalona ove veliCine.
Gravimetrijskim se higrometrima direktno odreduje omjer mase vodene pare, i mase (ili
volumena) suhog zraka. lako se radi o fundamentalnom principu, zbog visoke cijene razvoja i
izgradnje te kompleksnih 1 dugotrajnih procedura mjerenja, svega nekoliko nacionalnih

laboratorija posjeduje gravimetrijske higrometre [32-35].

Iz navedenih se razloga u vecini nacionalnih mjeriteljskih instituta primarni etaloni vlaznosti
ostvaruju generiranjem plina s konstantnom koncentracijom vodene pare [36], pri ¢emu
primarnu vrijednost predstavljaju temperature injista ili rosista [37]. Ova metoda temelji se na
¢injenici da je tlak zasi¢enja vodene pare funkcija temperature. Realizacija se ostvaruje
zasi¢ivanjem plina vodenom parom, pri konstantnoj temperaturi i konstantnom tlaku, a

proizvoljno se injiste/rosiSte postize regulacijom temperature i tlaka plina.

Osnovna namjena generatora je umjeravanje higrometara tocke rose, a u kombinaciji s
grijanom ispitnom komorom mogu se koristiti i za umjeravanje mjerila relativne vlaznosti.
Pritom se nastoji posti¢i S$to manja nesigurnost realizacije temperature injiSta/rosista

generiranog zraka (plina).

3.1 Osnovni principi rada generatora injiSta/rosista

Postoje tri osnovna principa generiranja plina konstantne vlaznosti:
1. princip s dva tlaka (2P),
2. princip s dvije struje (2F),

3. princip s jednom temperaturom i jednim tlakom (1T-1P).

Kako bi se navedene metode mogle iskoristiti za konstrukciju etalona injista/rosista, vazno je
pri konstantnoj temperaturi i tlaku postici §to je moguce visi stupanj zasic¢enja plina vodenom
parom te istraziti u¢inkovitost zasi¢ivanja radi procjene mjerne nesigurnosti etalona [38, 39].
Pretpostavlja se da ¢e se potpuno zasi¢enje vodenom parom ostvariti direktnim kontaktom

vode i plina kroz dulji vremenski period.
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3.1.1 Princip rada generatora injiSta/rosista s dva tlaka (2P)

Kod ovog principa zrak se najprije komprimira na najvisi upotrebljavani tlak Pp,y, te se preko
regulatora tlaka (RT) reducira na Zeljeni tlak zasi¢ivanja Py 1 uvodi u saturator(Slika 3.). U
saturatoru se zrak potpuno zasi¢uje vodenom parom pri tlaku Py, 1 temperaturi Ty, nakon
¢ega se preko ekspanzijskog ventila (EV) uvodi u prostor pod tlakom P,. U idealnom slucaju
ovaj se prostor takoder nalazi na temperaturi saturatora 7y, no kako prolaskom kroz
ekspanzijski ventil dolazi do pada temperature vlaznog plina, u matemati¢kom je modelu

zbog opcenitosti potrebno pretpostaviti da su ove dvije temperature razliCite.

RT EV

P, max Tinj Tos? P 2

Saturator
PSFII’ TSRI

Slika 3. Princip rada generatora injiSta/rosista s dva tlaka (2P).

Temperatura injiSta/rosiSta generiranog zraka odreduje se pomocu sljedeceg izraza:

P
f (Pz H 7;nj/lros ) ' eL/w (ﬂnj/ros) = P_2 ’ f(f;at s T;at ) ’ eL/w (Y;at ) = Ti'nj/ros (16)

sat

Prednost ovog principa jest brz odziv kod promjene Zeljene temperature injista/rosista pa su
ovakvi sustavi pogodni za rutinska umjeravanja higrometara tocke rose. Glavni nedostatak
principa je neSto veca nesigurnost realizacije, koja je teorijski ograni¢ena nesigurnoscéu

jednadzbi za tlak zasic¢enja e 1 korekcijski faktor f.

3.1.2 Princip rada generatora injiSta/rosista s dvije struje (2F)

Osnovna ideja generiranja vlaznosti na principu dvije struje je mijeSanje suhog i vlaznog
zraka (plina) iste temperature, u omjeru potrebnom za postizanje Zeljene temperature injista

rosiSta (Slika 4.).

Regulator
protoka

Saturator
P T

saftr sat

T.

inj/ros»

P

Suhi plin

ol

Regulator
protoka

Slika 4. Princip rada generatora injista/rosista s dvije struje (2F).
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Temperatura injista/rosiSta generiranog zraka odreduje se pomocu sljedeceg izraza:

o
f(P’ Y;nj/ros) ) eL/W (Y;nj/ros) = mf(})sat 4 T;at) ’ eL/W (T;at) = anj/ros (17)
1 2

Prednosti ovog principa su brz odziv i jednostavnost izvedbe, dok nedostatke predstavljaju

veca nesigurnost realizacije kao 1 potreba za umjeravanjem mjerila protoka.

3.1.3 Princip rada generatora injiSta/rosiSta s jednom temperaturom i

jednim tlakom (1T-1P)

Kod ovog principa, zrak prolazi kroz saturator poznate temperature 7y, pri emu se potpuno

zasiti. Zrak se zatim odvodi do umjeravanog mjerila pri ¢emu mu tlak Pg, ostaje konstantan

(Slika 5.).
7-’ini--’n:)s’ Pisp ~ Psat
Saturator .
Psat’ Tsat

Slika 5. Princip rada generatora injiSta/rosiSta s jednom temperaturom 1 jednim tlakom

(1T-1P).

U ovom se slucaju pretpostavlja da je temperatura injiSta/rosiSta generiranog zraka jednaka

temperaturi saturatora:

O

f (P5 an/ros) ’ eL/w (Y;nj/ros) = m f (Hat 5 T;at) : eL/w (T;at) = an/ros (1 8)
1 2

Osnovna prednost generatora koji rade na ovom principu jest mala postiziva nesigurnost
realizacije, koja nije ograni¢ena nesigurnoscu jednadzbi za tlak zasicenja e 1 korekcijski faktor
f. Nedostatak pak lezi u sporom odzivu prilikom promjene Zeljenog injiSta/rosista, Sto ove
generatore ¢ini manje praktiénima za rutinska umjeravanja. Postizanje i promjena generiranog

injiSta/rosiSta pritom traje izmedu nekoliko sati 1 nekoliko dana.

3.2 Osnovni princip rada novog generatora injista/rosista (LRS) u LPM-u

Generatori koji rade na opisanim principima konstruirani su u nekoliko nacionalnih
laboratorija [4-10, 12, 14] a dosad su najbolje rezultate dali generatori koji rade na principu
dva tlaka (2P) i jednog tlaka (1P). S teoretskog stajaliSta radi se o jednakovrijednim

principima, no kako je pad tlaka u (1P) sustavima vrlo mali, nesigurnosti jednadzbi tlaka
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zasi¢enja vodene pare e i korekcijskog faktora f mogu se zanemariti. Kod sustava koji rade na
principu dva tlaka (2P), nesigurnosti ovih jednadzbi mogu postati znacajne nakon §to se sve
ostale nesigurnosti svedu na minimum. Ovaj efekt je naro€ito izraZzen u podrucju niskih
temperatura injista [25, 40]. Ucinkovitost prilikom zasi¢ivanja zraka jedna od klju¢nih
karakteristika prikazanih tipova generatora. Kod generatora koji rade na principu (1P),
ucinkovitost zasi¢ivanja moguce je povecati recirkulacijom plina, ¢ime se smanjuju potrebne
dimenzije saturatora. Pritom je posebnu paznju potrebno posvetiti izvedbi recirkulacijske
pumpe. Propustanje pumpe i/ili adsorpcija, odn. desorpcija vodene pare na povrSinama unutar
radnog prostora pumpe moze ozbiljno narusiti performanse saturatora, $to je narocito izrazeno
u podrucju realizacije niskih temperatura injista. Iz navedenih razloga, u posljednje se vrijeme
daje prednost (1P) generatorima koji zrak zasi¢uju u jednom prolazu [41]. Kod ovih se
generatora ucinkovitost zasi¢ivanja povecava pripremom zraka (plina) prije ulaska u
zasic¢ivac. Uzevsi u obzir navedene prednosti, princip s jednom temperaturom i jednim tlakom
(1T-1P) odabran je kao osnova za izgradnju primarnog generatora injiSta/rosiSta u LPM-u.
Spor odziv ovog generatora postaje pritom prihvatljiv zbog manje nesigurnosti realizacije.
Shematski prikaz i fotografije sastavljenog generatora injiSta/rosiSta zraka (plina) dane su na

Slikama 6.1 7.

Platinski otporni Etalonski otpornik
termometri
Ulaz pripremljenog N \ I ;
zraka i Rerx
m L1 L1
l 1!1!0.00‘0.6‘066
A, - PR o Multipleksor (MP) Racunalo i
N N programi
o N | § /‘—T‘\ | ]
ERRN Yo _ * [ IEEE 488
% § § _ Otporni most (TOll\./[) FJ_:‘/ y —i
§ % § _Jg Rotametar (R) §|
S R '% Izlaz zraka _=
N N =
% il L = % HTR L
. ; Higrometar tocke rose s
Niskotemperaturni hladenim zrcalom Barometar
Kupka (KUP) saturator (LRS) Alkohol

Slika 6. Shematski prikaz primarnog niskotemperaturnog generatora injiSta/rosiSta zraka
(plina).
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Slika 7. Fotografije sastavljenog primarnog niskotemperaturnog generatora injiSta/rosista
zraka (plina).
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3.3 Princip rada i konstrukcija novog saturatora

Saturator, uz opremu za mjerenje temperature, predstavlja osnovni sastavni element
generatora injiSta/rosiSta pa mu je prilikom konstruiranja i izrade potrebno posvetiti veliku

paznju. Model novog niskotemperaturnog saturatora [42] prikazan je na Slici 8.

i o Izlaz zasicenog
Ulaz zraka ==

On/Off ventil

Ovlazivac

Predsaturator

Cijev za termometar —

Cijev za barometar

il }lllllli: |

N\

Izmjenjivac topline
(cijevna zavojnica)

M1

\

Ny

Glavna saturacijska
komora

Slika 8. Model novog niskotemperaturnog saturatora.

Za postizanje potpunog zasi¢enja pri zadanoj temperaturi, zrak se prolaskom kroz inicijalni
ovlaziva¢ i predsaturator najprije zasi¢uje na injiSte/rosiSte koje je nesto vise od Zeljenog,
nakon Cega se u cijevnom izmjenjivacu topline 1 glavnoj saturacijskoj komori postepeno

dovodi do zadanog stanja.

Prvi stupanj tretiranja zraka nakon ulaska u saturator sastoji se od inicijalnog ovlazivanja.
Inicijalno ovlazivanje je potrebno samo u sluc¢aju kada se saturator koristi blizu gornje granice
radnog podru¢ja (iznad temperature injiSta/rosista od -15 °C). U tom dijelu podrucja
ucinkovitost predsaturatora nije dovoljna za postizanje potrebnog zasi¢enja dolaznog zraka,
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¢ije temperatura injista iznosi otprilike -40 °C (poglavlje 3.11). Inicijalno ovlazivanje postize
se dijeljenjem ukupne koli¢ine dolaznog zraka na dvije struje. Jedna struja prolazi zatim kroz
inicijalni ovlaziva¢, a druga kroz cijevnu zavojnicu, nakon Cega se obje struje mijesaju
pomocu T spojnice. Duljina cijevne zavojnice odabrana je tako da se kroz nju postize pad
tlaka zraka otprilike jednak padu tlaka kroz inicijalni ovlaziva¢. Na ovaj se nacin kroz
inicijalni ovlaZiva¢ ostvaruje protok od otprilike 50% ukupnog protoka zraka na ulazu u
saturator. Inicijalni ovlaziva¢ izveden je u obliku cilindri¢ne posude djelomicno ispunjene
vodom. Ovlaziva¢ se nalazi na sobnoj temperaturi, a postavljen je u horizontalnom poloZzaju
iznad poklopca kupke. Kada se saturator koristi za realizaciju injista/rosista nizih od -15 °C,
inicijalni ovlaziva¢ je moguce iskljuciti pomocu kuglastog ventila. Tada se ukupna koli¢ina

zraka koji ulazi u saturator vodi direktno u predsaturator.

Nakon ovlazivanja (ako je ono potrebno), zrak ulazi u predsaturator gdje se susi (ili ovlazuje,
ovisno o Zzeljenoj temperaturi realizacije) na injiSte/rosiSte blago vise od temperature
saturatora. Predsaturator je izveden u obliku cilindri¢ne posude kojoj je donji dio (otprilike
30% ukupne visine) uronjen u radnu tekuc¢inu kupke. Srednji dio predsaturatora (otprilike
30% ukupne visine) okruzen je zrakom koji ispunjava prostor izmedu radne tekuéine i

poklopca kupke dok je gornji dio smjesten u provrtu na poklopcu kupke (Slika 9.).

1zlaz zraka

Ulaz zraka

Poklopac kupke

Cijev za punjenje
predsaturatora vodom

Termometar (koristi se samo
prilikom ispitivanja saturatora)

90 mm

Zrak izmedu povrSine
etanola i poklopca

Etanol u kunki

Voda (led) u predsaturatoru

Slika 9. Model predsaturatora.
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Gornja stijenka predsaturatora nije toplinski izolirana i nalazi se u direktnom kontaktu sa
zrakom u prostoriji. Time je osigurano da temperatura vode/leda unutar radnog volumena
predsaturatora bude uvijek visa od temperature glavne saturacijske komore (koja je potpuno
uronjena u radnu tekucinu kupke). Voda/led ispunjavaju radni volumen predsaturatora samo
djelomi¢no, a zeljeni nivo se podeSava pomocu cijevi za punjenje. Donji kraj ove cijevi

fiksiran je na poziciji potrebnog nivoa vode/leda.

Nakon izlaska iz predsaturatora, zrak se vodi do izmjenjivaca topline izvedenog u obliku
cijevne zavojnice. U izmjenjivacu se zrak hladi, pri ¢emu na unutarnjoj stijenci zavojnice
dolazi do kondenzacije/desublimacije vode pare. Na izlazu iz zavojnice injiSte/rosiste zraka je

prakticki jednako temperaturi saturatora.

Nakon izlaska iz izmjenjivaca, zrak ulazi u glavnu saturacijsku komoru. Komora je izradena
od nehrdajuceg celika 316L, u obliku jednostavne, horizontalno postavljene, pravokutne
posude (Slika 10.). Za vrijeme rada saturatora, dno komore prekriveno je slojem leda (vode)
debljine 8 do 10 mm. Zrak struji preko povrSine leda (vode), ¢ime se osigurava njegovo
potpuno zasi¢ivanje. Na sredini radnog prostora komore postavljena je pregrada, kojom se

produljuje put zraka, a time i vrijeme kontakta izmedu zraka i slobodne povrsine leda (vode).

Termometar
(vrh termometra se postavlja na visini od
1 do 5 mm ispod povrsine leda/vode)

40 mm

Cijev za mjerenje tlaka
u komori saturatora

Pregrada

Ulaz zraka g

Izlaz zraka.' 110 mm

Slika 10.Model glavne saturacijske komore.
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Zrak se iz komore odvodi kroz kratak izmjenjiva¢ topline, ¢ime se osigurava da se u slucaju
kondenzacije u izlaznoj cijevi ona odvija na temperaturi komore saturatora. Nakon izlaska iz
komore temperatura injiSta/rosista zraka pada samo uslijed pada tlaka u cijevima koje vode do

instrumenta koji se umjerava.

Kako bi se efekti adsorpcije/desorpcije vodene pare na unutarnjim stijenkama saturatora sveli
na minimum, cijevi 1 posude kroz koje struji zrak iznutra su obradene postupkom
elektropoliranja. Jedinu iznimku predstavljaju cijevne zavojnice izmjenjivaca, u kojima

hrapave povrsine doprinose intenzitetu izmjene topline.

Mjerenja temperature Ty, 1 tlaka zraka Pg, na mjestu realizacije, vrse se kroz dvije vertikalne
cijevi koje ulaze u radni prostor glavne saturacijske komore. Jedna cijev omogucava uvodenje
platinskog otpornog termometra (PRT) u komoru, a pomoc¢u druge se prikljucuje barometar.
Toplinski kontakt i izmjena molekula vode izmedu zraka u prostoriji laboratorija i komore
saturatora sprjecava se pomocu teflonske brtve postavljene na mjestu ulaza PRT-a u cijev za
mjerenje temperature. PRT je u komoru postavljen na nacin koji omoguéava njegovo
jednostavno vadenje, npr. za potrebe umjeravanja. Promjer cijevi za uvodenje termometra u
komoru ve¢i je od promjera samog termometra, pa je moguce ostvariti protok zraka iz komore
saturatora prema prostoriji laboratorija. Ovime se minimizira provodenje topline kroz tijelo
termometra a time i pripadaju¢a pogreSska mjerenja temperature. Za vrijeme koristenja
saturatora u donjem dijelu radnog podrucja, pozeljno je osigurati lagano grijanje izlazne
cijevi, ¢ime se sprjecava pojava naknadne sublimacije (poglavlje 3.4). Temperatura saturatora
takoder se mjeri pomocu dva dodatna etalonska termometara (SPRT1 i SPRT2), koji se na
potreban polozaj postavljaju kroz otvore na poklopcu kupke. Osjetnici ovih termometara
nalaze su u blizini stijenki komore saturatora, s njegove vanjske strane. Referentna

temperatura zasi¢enja izraCunava se kao srednja vrijednost o€itanja svih triju termometara.

Punjenje saturacijske komore vodom vrsi se kroz cijev za barometar. Donji kraj cijevi fiksiran
je u polozaju koji odreduje potrebnu koli¢inu vode u komori. Za punjenje ovlazivaca,

predsaturatora i komore saturatora koristi se Cista deionizirana voda (v. poglavlje 3.12).

Novi saturator je razvijen i izraden u okviru suradnje izmedu MIKES-a i LPM-a. Razvoj je
formalno voden pod okriljem Europske mjeriteljske organizacije (EURAMET), kao projekt s
oznakom P912. Nakon izgradnje, saturator je inicijalno ispitan u MIKES-u (v. poglavlje 4.6),
te je potom transportiran u LPM, gdje je implementiran u sustav za realizaciju injisSta/rosiSta

zraka.
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Za vrijeme ispitivanja saturatora u MIKES-u, koristena je kupka manjeg radnog volumena od
kupke predvidene u LPM-u. S obzirom na razliku u radnim volumenima kupki, nakon
transporta LRS-a u LPM, komora saturatora s oba cijevna izmjenjivaca topline spustena je
185 mm dublje u radnu teku¢inu kupke (Slika 11.). Promjena polozaja saturatora izvedena je
povecanjem duljine cijevi koja spaja predsaturator s cijevnim izmjenjivacem topline, izlazne

cijevi te cijevi za mjerenje temperature i tlaka u komori saturatora.

Slika 11. Novi niskotemperaturni saturator nakon izgradnje u MIKES-u (lijevo) te nakon

modifikacije u LPM-u (desno).

Ispitivanjem novog niskotemperaturnog saturatora najprije u MIKES-u a zatim i u LPM-u,
utvrdeno je da je pogodan za upotrebu pri protocima izmedu 1.0 L'min™ i 2.5 L-min™". Tako je
saturator namijenjen za zasi¢ivanje zraka, moguce ga je koristiti i za zasi¢ivanje drugih

plinova. U ovom istrazivanju kao radni plin koristen je zrak.
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3.4 Regulacija temperature izlazne cijevi saturatora

Nakon izlaska iz saturacijske komore generirani se zrak odvodi do umjeravanih uredaja, pri
¢emu jedan dio cijevi prolazi kroz radni medij kupke. Nade li se pritom segment izlazne cijevi
u zoni u kojoj je temperatura niza od temperature saturacije, postoji opasnost da se iz zraka
izlu¢i dio vodene pare, ¢ime mu se sniZava i1 temperatura injista/rosiSta. Kako bi se sprijecila
ova pojava, oko dijela izlazne cijevi saturatora (izvan kupke) omotan je elektricni grijac.
Odabran je grijaci kabel tvrtke ELPOS, tip GSC (2 Q0/m), duljine 3 m (Slika 12.) Regulacija
temperature grijaceg kabela vrsi se pomocu elektroni¢kog regulatora sastavljenog u LPM-u
(Slika 13.). Osnovne komponente elektronic¢kog termostata Cine: elektronicki termostat,

beskontaktni ,,solid state” relej i platinski otporni termometar. Tehnicke karakteristike

navedenih komponenata dane su u Tablici 3.

Jezgra od
clektrootporne legure

Oplet od staklene
svile

Izolacija od
silikonske gume

Zastitni oplet od
pokositrenog bakra

Slika 12.Grijaci kabel na izlaznoj cijevi LRS-a, ilustracija desno iz [43].

Slika 13.Regulator temperature grijaca izlazne cijevi LRS-a.
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Tablica 3. Specifikacije proizvodaCa za osnovne sastavne komponente

temperature izlazne cijevi LRS-a.

regulatora

Elektronicki termostat: Technical Heaters, model TH900

Deklarirana to¢nost

+ 0.3% ocitane vrijednosti + 1 znamenka ili

(za PT100 osjetnik) + 0.8 °C (uzima se veca vrijednost)
Rezolucija 0.1°C

Metoda regulacije PID

Brzina ocitavanja 0.5s

Beskontaktni relej (Solid state relej): Carlo Gavazzi, model RM1A23D50

Nazivni napon 230V
Maksimalna struja S0A
Termometar: Wika, model TR40
Osjetnik PT100

Radno podrucje

-50 °C do 500 °C

Klasa toénosti

A (-30 °C do 300 °C), B (< -30 °C i > 300 °C)

Dimenzije

Promjer: 3 mm, Duljina 75 mm

Nacin spajanja

Cetverozilno

3.5 Termometrijska kupka

Temperatura saturacije, 75, 0snovni je parametar kod realizacije ljestvice injiSta/rosista zraka.

Zeljena temperatura saturacije ostvaruje se postavljanjem saturatora u radni volumen

termometrijske kupke, koja mora omoguciti njeno precizno podesavanje. Pritom je izuzetno

vazno da temperaturni gradijenti kupke budu Sto je moguce manji uz $to veéu vremensku

stabilnost. Manjim gradijentima 1 ve¢om stabilno$¢u kupke postizu se manje nesigurnosti

realizacije. S obzirom na ciljanu nesigurnost realizacije i dimenzije generatora, odabrana je

kupka s karakteristikama navedenim u Tablici 4.

Tablica 4. Osnovne karakteristike odabrane termometrijske kupke.

Proizvodac

Kambi¢ Laboratorijska oprema

Model

OB-50LT

Temperaturno podrucije

-70 °C do 60 °C

Radni volumen

cca. 60 L (0 320 x 430 mm)

Temperaturna stabilnost <+0.02 °C
Brzina hladenja cca. 11 °C-h™!
Brzina zagrijavanja cca. 25 °C+h’!
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Kupka je posebno razvijena za postizanje Sto manjih temperaturnih gradijenata i Sto vece
stabilnosti u suradnji s Laboratorijem za myjeriteljstvo i kvalitetu Fakulteta za elektrotehniku

Sveucilista u Ljubljani. Shematski prikaz i fotografija kupke dani su na Slikama 14. 1 15.

[ / Poklopac kupke
N N

Termometar,
PT100 \% —4 L .\
Regulator ] _
temperature
Komunikacijsko l
sucelje |
_________ -
RS232 Grija¢ S
Hiadilo aturator
Mijesalica = N
//////// //// MreZa za laminarno
strujanje
Rashladni uredaj, Rashladni uredaj,
2. stupanj [zmjenjiva¢ 1. stupanj

topline

Slika 14. Shematski prikaz kupke za regulaciju temperature saturatora.

Slika 15. Kupka za regulaciju temperature saturatora, lijeva fotografija iz [44].

Kupka radi na principu paralelnih cijevi pri ¢emu su u jednoj cijevi smjesteni grija¢, hladnjak
1 termometar za regulaciju temperature, dok druga cijev predstavlja radni volumen kupke. Za
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hladenje kupke koristi se kaskadni rashladni uredaj s dva stupnja. Kao radni mediji rashladnih
uredaja koriste se freoni R-404A i R-23. Budu¢i da se kupka koristi u temperaturnom
podrucju od -70 °C do 10 °C, kao radni medij upotrebljava se 96%-tni denaturirani etilni
alkohol. Mijesalicom se osigurava turbulentno strujanje, ¢ime se intenzivira izmjena topline u
prostoru s hladilom i grijacem te se ostvaruje Zeljeni smjer strujanja radnog medija. Na dno
radnog volumena kupke postavljena je mreza za postizanje laminarnog strujanja radnog

medija.

3.6 Termometri za mjerenje temperature kupke i saturatora

Za mjerenje temperature kupke i temperature u komori saturatora odabrani su Stapni platinski
otporni termometri proizvodaca Hart Scientific, SAD i Wika, EU (Slika 16.). Osim za
mjerenja temperature u uvjetima upotrebe generatora injiSta/rosiSta zraka, predmetni su
termometri koriSteni i1 prilikom ispitivanja karakteristika saturatora, kupke i1 etalonskog

otpora. Osnovne karakteristike koriStenih termometara dane su u Tablici 5.

Tablica 5. Osnovne karakteristike termometara za mjerenje temperature kupke i temperature

u komori saturatora.

Proizvodac Hart Scientific WIKA
Model 5628 TR-40
Nominalni otpor 25.5Q 100 Q
Broj komada 2 1
Temperaturno podrucje -200 °C do 660 °C | -200 °C do 250 °C
Nacin spajanja cetverozilno cetverozilno
Dimenzije osjetnika Duljina: 30 mm Nepoznato

) . _— Promjer: 6.35 mm | Promjer: 3 mm
Dimenzije zaStitne cijevi .. ..

Duljina: 508 mm Duljina: 500 mm

Godisnja stabilnost, U(Crra,i) 3 mK (i=1, i=2) 5.1 mK (i=3)

Slika 16. Termometri koriSteni za mjerenje temperature kupke i komore saturatora.
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3.7 Termometrijski otporni most (TOM)

Za mjerenje otpora platinskih otpornih termometara odabran je izmjeni¢ni otporni most F700
proizvodaca ,,ASL Limited“, Velika Britanija (Slika 17.). Slicni mostovi koriste se za
mjerenje temperature u vec¢ini nacionalnih laboratorija, posto su svojom izvedbom prilagodeni
za mjerenje otpora u podrucju od 0.25 Q do 400 €, u kojem se krecu i otpori termometara.
Kako bi se isti most mogao koristiti za mjerenje otpora viSe termometara, na njega je
priklju¢en multipleksor SB148/01 istog proizvodaca. Ovaj multipleksor je opremljen s deset
kanala za GetveroZilno povezivanje termometara na most. Zeljeni se kanal na most povezuje
pomocu mehanickih releja. Multipleksor ima moguénost propustanja odabrane struje (od
cetiri ponudene) kroz sve kanale za vrijeme dok termometri nisu spojeni na most. Na taj se
nacin termometri konstantno odrzavaju na radnoj temperaturi, ¢ime se smanjuje vrijeme koje
je mostu potrebno za oc€itanje otpora. Odabir zeljenog kanala moguce je izvrsiti rucno ili

pomocu racunala, putem IEEE488 (GPIB) sucelja i odgovarajuéeg raCunalnog programa.

w0893 FT08: IEEE 18

B —

Slika 17. Termometrijski otporni most ASL F700 (TOM) s pripadnim skenerom.

Osnovni dijelovi izmjeni¢nog otpornog mosta shematski su prikazani na Slici 18. Za
generiranje izmjenicne struje konstantne jakosti koristi se Wienov oscilator s povratnom
vezom. Generirana struja prolazi kroz etalonski otpornik Rs i osjetnik termometra otpora
R(T), koji su u serijskom spoju. Pad napona na etalonskom otporniku predstavlja referentni
signal pobude u primarnim namotajima kaskadnog induktivnog dijelila. Detektorski sklop
usporeduje napon sekundarnih namota induktivnog dijelila s padom napona na nepoznatom
otporu termometra R(7).
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Autotransformatori induktivnog djelila, na temelju algoritma u racunalu mosta, dovode signal
na detektorskom sklopu u nulu, odn. u ravnotezu. U ravnoteZnom stanju apsolutni iznos
napona na sekundaru induktivnog djelila jednak je apsolutnom iznosu pada napona na

etalonskom otporniku (ova dva napona imaju suprotan predznak).

Kaskadno induktivno
djelilo napona
Analogna

Etalonski " pokazna jedinica
otpornik Rg

o I® Racunalo i
Izvor izmjeni¢ne Foorami
struje konstantne @ Detektor prog
jakosti | A | GPIB
0e D ____I/ XI
Nepoznati I] A/D pretvornik
otpor R(T)
’Q

Slika 18. Shematski prikaz osnovnih komponenata izmjeni¢nog otpornog mosta ASL F700,

prema [45].

Budu¢i da kroz etalonski otpornik i termometar teCe ista struja, odnos prikljucenih otpora
jednak je odnosu napona na induktivnom djelilu. Na temelju poznatog otpora etalonskog
otpornika R; 1 izmjerenog odnosa otpora X, jednostavno je izraCunati i nepoznatu vrijednost
otpora termometra R(7) [46]. Mjerne sposobnosti i1 karakteristike mosta prikazane su u

Tablici 6.

Tablica 6. Mjerne sposobnosti 1 karakteristike otpornog mosta ASL F700A.
Radno podrucje R(T) / Rs 0.000 000 do 3.999 999

. 5 + 1 ppm od o¢itanja ili 1 znamenka
Deklarirana to¢nost ) C
(uzima se veca vrijednost)

Rezolucija, 2a(Cxrr2) 1 ppm
Linearnost <+ 1 ppm
Vrijeme potrebno za uravnotezivanje 10s

Prihvatljivi otpori termometara Ry o; .
o y 1000 ©, 100 Q,25Q,10Q, 1 Qili 0.25 Q
(na temperaturi trojne tocke vode)
Prihvatljivi otpori etalonskog otpornika, Ry | 1 Q do 1000 Q (AC/DC otpornici)

Spajanje otpora Cetverozilno, s duljinom kabela do 100 m.
0.1,0.2,0.5, 1,2, 5 ili 10 mA + V2 mnozitelj.

Stabilnost struje: +1% nominalne vrijednosti.

Struja pobude

Sirine frekvencijskog opsega 0.1, 11li 10 Hz
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3.8 Etalonski otpornik u grijanom kuéistu (Rgx)

Odabran je etalonski otpornik proizvodaca Tinsley iz Velike Britanije, nominalnog otpora
100 Q (model 5685A, Slika 19.). Otpornik je proizvoden postavljanjem vodic¢a od specijalne
legure, s malim temperaturnim koeficijentom, na nosace izradene od materijala s malim
dielektriénim gubicima i visokom mehanickom stabilno§¢u. Ovi elementi su zatim hermeticki
zatvoreni u kuciSte od nehrdajuceh celika, punjueno suhim uljem. Regulacija temperature
otpornika, u rasponu od 36 °C + 0.1 °C, ostvaruje se prikladnim termostatiranim kucistem
istog proizvodaca (model 5648). Stabilnost otpora je pritom osigurana ¢injenicom da se otpor
vodica pri ovoj temperaturi nalazi na lokalnom maksimumu, pri ¢emu ¢e njegove oscilacije
ostati minimalne ¢ak i1 kod vecih oscilacija temperature [46]. U kombinaciji s odabranim
mostom, ovaj otpornik omogucava mjerenje otpora termometara R(T) u podrucju od 0 Q do
399.9999 Q, s rezolucijom 0.1 mQ. Pripadne rezolucije mjerenja temperature su priblizno
0.3 mK za termometar nominalnog otpora 100 Q i priblizno 1 mK za termometar nominalnog

otpora 25.5 Q. Karakteristike etalonskog otpornika dane su u Tablici 7.

Slika 19. Etalonski otpornik Tinsley (model 5685A) u grijanom kuciStu (lijevo) 1 izvan

kuc¢ista (desno).

Tablica 7. Specifikacije proizvodaca za etalonski otpornik Tinsley S685A.

Nazivni otpor 100 Q

Stabilnost + 2 ppm / godina
Temperaturni koeficijent 2 ppm/°C
Preporucena disipacija snage 10 mW
Maksimalna disipacija snage W

Razlika u ovisnosti od nac¢ina mjerenja otpora I ppm

(AC/DC), kod frekvencija <1592 Hz

Nesigurnost umjeravanja, U(Rs) 0.7 ppm

Prosjecna stabilnost )
0.11 ppm / godina

(pracena kroz period od 5 godina), a(Crs1)

31



3.9 Barometar za mjerenje tlaka u komori saturatora i u blizini

umjeravanog higrometra

Mjerenje tlaka zasi¢ivanja nuzno je da bi se mogla izvrSiti korekcija temperature
injiSta/rosiSta zraka, s obzirom na pad tlaka izmedu mjesta njegovog generiranja i mjesta
mjerenja. Za mjerenje tlaka odabran je barometar finskog proizvodaca Vaisala, model
PTB330. Barometar je opremljen s dva kapacitivna osjetnika tipa Barocap, ¢ime je
omoguceno simultano mjerenje apsolutnih tlakova u komori saturatora i u blizini osjetnika
umjeravanog higrometra. Barocap je mikromehanicki osjetnik tlaka ¢iji se rad temelji na
deformaciji silicijske membrane. S promjenama okolis$nog tlaka, membrana se savija te se
smanjuje odnosno povecava medusobna udaljenost bazne 1 gornje elektrode. Ova promjena
uzrokuje 1 promjenu kapaciteta osjetnika, koji se mjeri 1 konvertira u pripadan tlak (Slika 20.
desno). Barometar je takoder opremljen komunikacijskim suceljem RS232, ¢ime je

omoguceno biljezenje ocitanja pomocu racunala.

Silicijska
membrana

g4
—
§““—- Gornja elektroda

[ Vakuum

\ W"“-— Bazna elektroda
\ Silicijska baza
SIoN £ [ It

Osjetnik tlaka
BAROCAP

Slika 20. Barometar Vaisala PTB330 (lijevo) i kapacitivni osjetnik tlaka Barocap (desno),
iz [47].

Tablica 8. Specifikacije proizvodaca za barometar Vaisala PTB330.

Mjerno podrucje 500 hPa do 1100 hPa
Rezolucija, 2a(Cpsatz) 0.01 hPa

Brzina odziva 2 s (po osjetniku)
Deklarirana to¢nost + 0.15 hPa
Linearnost + 0.05 hPa

Histereza + 0.08 hPa
Ponovljivost + (0.08 hPa

Godisnja stabilnost, a(Cpsarz) | £0.10 hPa
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Barometar je umjeren u cijelom radnom podrucju te je isporucen s akreditiranom umjernicom
[48]. Nesigurnost umjeravanja u svim umjernim tockama iznosi U(Cpsar1) = £0.07 hPa (s
faktorom pokrivanja k=2). Barometar je nakon isporuke ispitan u LPM-u pomo¢u primarnog
etalona tlaka [49] (prema internoj LPM proceduri [50]), ¢ime je utvrdeno da se razlike u
rezultatima umjeravanja nalaze u zadovoljavaju¢im granicama (s obzirom na nesigurnosti
umjeravanja u oba laboratorija i deklariranu vremensku stabilnost instrumenta), te je

instrument prikladan za primjenu u generatoru injista/rosista zraka.

3.10 Higrometar tocke rose za provjeru injiSta/rosista zraka na izlazu iz

generatora

Higrometar tocke rose se na izlaz iz generatora postavlja sa svrhom kontinuiranog pracenja
njegove ispravnosti. Za ispravan rad generatora potrebno je zadovoljiti dvije pretpostavke.
Prva se pretpostavka odnosi na nesigurnost mjerenja temperature saturatora, a druga na
ucinkovitost saturatora, koja mora biti dostatna za postizanje potpunog zasic¢enja zraka pri
izmjerenoj temperaturi. lako je ucinkovitost saturatora potvrdena prilikom inicijalnog
ispitivanja, 1 dalje postoji opasnost od pogreske ili kvara (npr. nedostatka ili kontaminacije
vode u inicijalnom ovlaZivacu, predsaturatoru ili saturatoru, propustanja zraka na spojevima
cijev 1 slino). Provjera rada generatora vrSi se usporedbom ocitanja higrometra s
temperaturom injista/rosista generiranog zraka, izratunatom na temelju izmjerene temperature
1 tlaka saturatora. U slucaju da se odstupanje nalazi izvan granica utemeljenih na iznosima

mjernih nesigurnosti generatora i higrometra, potrebno je utvrditi uzrok.

Odabran je higrometar tocke rose Svicarskog proizvodaca MBW, model 373 L.

Slika 21. Higrometar to¢ke rose MBW-373L, iz [51].
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Princip rada osjetnika temperature injiSta/rosista ugradenog u predmetni higrometar opisan je
u nastavku. Izvor svjetlosti obasjava polirano zrcalo, kojemu se temperatura precizno regulira
pomocu toplinske pumpe izradene pomocu tri kaskadno povezana Peltierova elementa
(Slika 22.). Za hladenje zadnjeg (najtoplijeg) Peltierovog elementa, koristi rashladni uredaj s
freonom. Temperatura zrcala mjeri se pomocu dva precizna platinska otporna termometra,
postavljena s njegove straznje strane. Fotoosjetnikom se mjeri intenzitet svjetlosti reflektirane
s povrSine zrcala. Kada je zrcalo Cisto i1 suho, intenzitet reflektirane svjetlosti je maksimalan,
no kada se na zrcalu formira sloj ledenog inja ili vodenog kondenzata, intenzitet reflektirane
svjetlosti pada. Informacija o intenzitetu reflektirane svjetlosti koristi se kao povratna veza u
zatvorenoj regulacijskoj petlji, kojom se regulira temperatura zrcala. Pritom se regulacija vodi
tako da se na zrcalu odrZi sloj inja’kondenzata konstantne debljine, pri ¢emu je formirani sloj
u dinamickoj ravnotezi sa zrakom u okolini zrcala. U ovim uvjetima, temperatura zrcala je
gotovo jednaka temperaturi injiSta/rosiSta zraka u njegovoj okolini. Kako bi se omoguéilo
mjerenje temperature zrcala na najve¢oj mogucoj razini toc¢nosti, jedan od termometara
ugradenih u zrcalo opremljen je konektorom za Cetverozilno spajanje ma eksterni otporni
most. Higrometar je takoder opremljen komunikacijskim suceljem RS232, cime je

omoguceno biljezenje ocitanja pomoc¢u racunala.

Osim inicijalnog tvorni¢kog umjeravanja, higrometar je nekoliko puta umjeren u MIKES-u i
LPM-u, jednom i u sklopu bilateralne usporedbe realizacije ljestvica temperature
injiSta/rosiSta zraka izmedu MIKES-a i LPM-a (poglavlje 5). Na temelju rezultata provedenih

umjeravanja, izvrSena je procjena godisnje stabilnosti higrometra, Tablica 9.

Izvor svjetlosti Q D Fotoosjetnik
Y

Ulaz zraka =——— MoicmiT — [zlaz zraka

o
.

Zrcalo s 2
termometra

Peltierovi
elementi

R

Rashladni uredaj
s freonom

Slika 22. Shematski prikaz osjetnika toCke rose s hladenim zrcalom.
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Tablica 9. Specifikacije proizvodaca za higrometar tocke rose MBW-373L.

Mjerno podrucje
o o =75 °C do 20 °C
(temperatura injiSta/rosista)

Deklarirana to¢nost <#0.1°C
Ponovljivost +0.05 °C
Granice protoka zraka 0 L'min"' do 2 L'min™'

Granice temperature uzorka zraka | -50 °C do 100 °C
Granice tlaka uzorka zraka 500 hPa do 2000 hPa aps.
Godisnja stabilnost <+ 0.020 °C

3.11 Sustav za pripremu zraka za napajanje saturatora

Sustavom za pripremu zraka potrebno je osigurati napajanje saturatora filtriranim i suhim
zrakom, pri ¢emu je omogucéeno podesavanje njegovog tlaka i protoka. Za dopremanje zraka
iz okoliSa koristi se bezuljni stapni kompresor proizvodaca Kaeser, model DENTAL 5.
Efektivni kapacitet kompresora iznosi 262 L-min”', a maksimalan pretlak 7 bara. Kompresor
je serijski opremljen spremnikom zraka volumena 65 L. Nakon komprimiranja, zrak se vodi
do veceg spremnika volumena 250 L. Ovaj spremnik sluzi za priguSenje oscilacija tlaka
uzrokovanih paljenjem i gasenjem kompresora te im takoder smanjuje frekvenciju. Kako je
temperatura injiSta/rosiSta ovisna o tlaku, smanjenje oscilacija ima povoljan utjecaj na
stabilnost generatora, odnosno na oscilacije injiSta/rosiSta generiranog zraka (a time i na

nesigurnost realizacije).

Zrak se iz spremnika dovodi do adsorpcijskog susaca tvrtke Dominick Hunter, model
PNEUDRI MiDAS - DAS3, u kojem se susi do temperature injiSta od priblizno -40 °C. SusSac
je opremljen s dvije kolone punjene adsorbentom, a radi na principu ,,Pressure Swing
Adsorption* (PSA). Zrak se pritom susi prolaskom kroz jednu kolonu, dok se druga kolona
regenerira pri okolnom tlaku. Susenjem zraka smanjuje se koli¢ina vodene pare koju je u
saturatoru potrebno ukloniti za postizanje Zeljenog injiSta/rosiSta te se tako smanjuje
opterecenje saturatora i povecava njegova ucinkovitost u donjem dijelu radnog podrugja.
Adsorpcijski susac je opremljen filterom kojim se iz zraka uklanjaju Cestice necistoca vece od

10 nm.

Filtracija zraka prije ulaska u saturator izuzetno je vazna za njegov ispravan rad, narocCito u
donjem dijelu radnog podrucja. Necisto¢e natalozene na unutarnjim elektropoliranim
povrSinama saturatora uzrokuju apsorpcijske, adsorpcijske i1 kemijske efekte, zbog kojih

dolazi do nepozeljne razlike temperature injiSta/rosiSta generiranog zraka u odnosu na
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temperaturu saturatora. Za filtriranje uljnih 1 vodenih aerosola koristi se filter proizvodaca

Dominick Hunter, model Oil-X koji je postavljen na izlazu iz susaca.

Zeljeni tlak zraka u saturatoru ostvaruje se stupnjevito, koristenjem tri regulatora tlaka. U
prvom stupnju nalazi se regulator tvrtke Festo (model LRP-1/4-0,7), kojim se tlak snizava sa
6 na 0.5 bara. Daljnje snizenje tlaka postize se pomocu dva precizna regulatora proizvodaca
Parker, model R230G02. Izmedu regulatora, iz sigurnosnih je razloga postavljen dodatan

filter zraka, za uklanjanje Cestica necisto¢a vecih od 10 nm.

Protok zraka kroz saturator mjeri se i podeSava pomocu rotametra s ugradenim preciznim
iglicastim ventilom. Rotametar je proizvod tvrtke Yokogava, tip RAGL s radnim podru¢jem

izmedu 0.2 L-min™ i 3.0 L-min"".

Elementi sustava medusobno su povezani poliuretanskim pneumatskim cijevima tvrtke Festo,
nazivnih promjera 10 mm i 6 mm. Spojevi cijevi na pojedini element izvedeni su pomocu
brzih pneumatskih spojnica ,,Push-In“. Budu¢i da se zrak u cijevima nalazi na tlaku ve¢em od
okolnog, u slucaju propustanja cijevi ili spojeva nece do¢i do kontaminacije zraka koji ulazi u
saturator. Shematski prikaz sustava dan je na Slici 23. a fotografije sastavnih komponenata na

Slici 24.

Bezuljni stapni Spremnik zraka Spremnik
kompresor (kompresora) zraka
E I T Filtar zraka  Adsorpcijski  Filtar zraka
|m— 250 lit (10 nm) sudaé zraka  (uklanjanje vodenih

(7= -40 °C) 1 uljnih acrosola)

inj

é@ 65 lit.

T

= =

—>—] - -—@—D&ﬁ Do p>—»
A L\ L\

Rotametar

Regulator tlaka Spremnik Regulator tlaka Filtar zraka  Regulator tlaka
(7 bar -> 0.5 bar)  zraka (0.5->=02bar) (10nm) (200 -> = 30 mbar)

Slika 23. Shematski prikaz sustava za napajanje saturatora zrakom.
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Slika 24. Pojedinacne komponente sustava: bezuljni kompresor i1 spremnik zraka,

adsorpcijski suSac zraka, precizni regulatori tlaka, Cesti¢ni filtar, rotametar.

3.12 Voda za punjenje saturatora

Za punjenje ovlazivaca te predsaturacijske i saturacijske komore koristi se deionizirana voda
proizvedena u Laboratoriju za vodu gorivo 1 mazivo Fakulteta strojarstva i brodogradnje u
Zagrebu. Za postizanje zadovoljavajuce kvalitete, voda je generirana Genpure uredajem, koji
garantira vodljivost nizu od 18 MQ (<0.055 pS/cm). Ulazna voda na uredaj prethodno je
demineralizirana pomocu linije za ionsku izmjenu i uredaja za reverznu osmozu, razvijenim u

Laboratoriju za vodu gorivo i mazivo FSB-a (Slika 25.).

Slika 25. Sustav za proizvodnju deionizirane vode u Laboratoriju za vodu, gorivo i mazivo

FSB-a.
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3.13 Racunalni programi

Racunalni programi predstavljaju nezaobilaznu komponentu sustava za realizaciju
injista/rosiSta jer omogucavaju dugotrajno istovremeno biljezenje ocitanja sa svih potrebnih
instrumenata, $§to ru¢no nije moguce. U kombinaciji s programima za daljinsko povezivanje s
laboratorijskim ra¢unalom, ovi programi takoder omogucavaju podeSavanje postavki

instrumenata i ostale koriStene opreme s udaljene lokacije putem interneta.

Iz navedenih razloga razvijeno je nekoliko racunalnih programa, koji su neophodni za

normalan rad sustava, Slika 26:

1. Program za biljeZenje ocitanja i podeSavanje postavki otpornih mostova (s i bez
multipleksora). Program je takoder opremljen modulom za izracun temperature na
temelju poznatih otpora termometara.

2. Program za biljezenje o€itanja s instrumenata, neovisno o tipu instrumenta i mjerenoj
velicini.

3. Program za kontrolu i upravljanje zonama kontrolirane temperature.

Ovi programi omogucavaju istovremeno praéenje ocitanja sljede¢ih instrumenata/opreme
(minimalno potrebnih za rad sustava): Sest termometara, dvaju barometara, jednog higrometra
relativne vlaZnosti 1 jednog higrometra toCke rose. Osim biljeZenja ocitanja, programi
omogucavaju i graficki ili tabelarni prikaz izmjerenih podataka, ¢ime je olakSano pracenje
parametara procesa realizacije prilikom ispitivanja higrometara. Svi programi izradeni su

upotrebom grafickog programskog jezika LabView.

F Y
; RACUNALO \
1 1
1 1
! Program za [ Program za biljeZenje ocCitanja s instrumenata } Program za kontrolu i :
| | biljezenje otitanja i upravljanje zonama |
i | mijenjanje postavki Instanca 1 Instanca 2 Instanca 3 kontrolirane temperature | '
'\ otpornih mostova (BM) J\ (HTR) I (Uvjeti okoline) } y :

~ n M 7/

Otporni most Barometar Higrometar tocke
(TOM) (BM) rose (HTR)

Termometrijska

Higro-termometar kupka (KUP)

Slika 26. Shematski prikaz racunalnih programa razvijenih za potrebe biljeZenja ocitanja i

upravljanje instrumentima.
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3.13.1 Programi za biljeZenje o¢itanja instrumenata

U ovu grupu spadaju dva razli¢ita programa za prikupljanje podataka s instrumenata, od kojih
je jedan predviden za otporne mostove a drugi za ostale instrumente. Oba programa posjeduju

sljedece osnovne karakteristike:

* mogu¢ odabir instrumenta (razli€iti tipovi otpornih mostova / instrumenata);
* omoguceno pokretanje vise istodobnih instanci istog programa (Slika 27.)

* istovremeno oCitavanje veceg broja instrumenata;

» jednostavna nadogradnja programa podr§kom za nove instrumente;

* sve instance imaju identi¢no graficko sucelje pa je olakSan rad jer nema
potrebe za dodatnom obukom korisnika;

* programi su univerzalni te se koriste i za mjerenja koja nisu vezana uz
realizaciju injiSta/rosiSta (npr. u Laboratoriju za vodu, gorivo i mazivo, u
laboratoriju za temperaturu i sli¢no ...);

* DbiljeZenje ocitanja u odabranim vremenskim intervalima, s pripadaju¢im postavkama
instrumenta, datumima i vremenima ocitanja;
» graficki prikaz oCitanja za vrijeme mjerenja s prikazom aproksimacijskih pravaca;

* moguce podesavanje postavki instrumenata.

N

Program za simultan prikaz i pohranjivanje svih vrijednosti
% izmjerenih u odabranom vremenskom intervalu 4

K RACUNALO 7

' . N Instrument 1
I 1

: h 4 A 4 i :

I Program Program | _____ Program 1 Instrument 2
: (instanca 1) (instanca 2) (instanca n) : :

' i
1 : |

I Izlazna Izlazna Izlazna : —< Instrument n
: datoteka 1 datoteka 2 datotekan :

| :

I 1

! 1

! !

- mm mm mm o Em mm Em mm Em Em o Em Em Em Em m Em o Em Em Em Em o Em Em Em Em

Slika 27. Shematski prikaz viSe instanci racunalnih programa za biljezenje ocitanja otpornih

mostova/instrumenata.
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Osnovni princip rada programa prikazan je dijagramom toka na slici 28., a graficka sucelja na

Slikama 29. 1 30.

Inicijalizacija postavki programa
na temelju posljednjeg stanja

v

Promjena kanala multipleksora
(ukoliko je opcija uklju¢ena)

1 Ocitavanje sistemskog
PodeSavanje Zeljenih postavki vremena: ¢, [ms|
odabranog instrumenta +
¢ Ocitavanje odabranih vrijednosti

O¢itavanje postavki s iz memorije instrumenta

odabranog instrumenta ‘

PronalaZenje temperature iz
ocitanog otpora termometra

v

DA Biljezenje ocitanih vrijednosti i
pripadnih vremena oditavanja u radnu
memoriju racunala (u matri¢cnom obliku)

v

Prosljedivanje ocitanih vrijednosti i
pripadnih vremena potprogramu za snimanje
podataka u datoteku (ukoliko je uklju¢ena
opcija kontinuiranog snimanja)

Da li o¢itane postavke
instrumenta odgovaraju
Zeljenim postavkama?

NE

Da li je podeSavanje
postavki instrumenta
izvedeno vise od 5 puta?

Proslijedivanje matrice oCitanja
potprogramu za graficki prikaz

v

Ocitavanje sistemskog

vremena: r, [ms|
1 H
Upozorenje: +

Pogreska u komunikaciji s instrumentom!

Pauza u trajanju:
fl,=fi-(f2-f|]
Potprogram za odabir i snimanje adje je:
podataka iz matrice o¢itanja (radna 1. - interval olitanja
. v - 1
memorija) u Zelejenu datoteku { - trajanje pauze
D _

Slika 28. Dijagram toka programa za biljezenje ocitanja instrumenata (crtkani blokovi se

odnose samo na program za otporne mostove).
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Slika 29. Prozor za graficki prikaz podataka programa za biljezenje o€itanja instrumenata.

B LPM Bridges Logger.vi A

START oy Showbafer Interval ] Show las [min) '
setwp | Messuwements | Table | Info | 2 am [o] CE Jes
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Slika 30. Prozor za graficki prikaz podataka programa za biljeZenje ocitanja otpornih

mostova.
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4. MATEMATICKI MODEL REALIZACIJE

Predmet ovog poglavlja je predstavljanje matematickog modela za izracun temperature
injista/rosiSta generiranog zraka, na mjestu koriStenja (u osjetniku ispitivanog higrometra,
komori generatora relativne vlaznosti i slicno). Na temelju modela definirat ¢e se i pripadni
model procjene nesigurnosti realizacije. Gledajuci na princip rada saturatora, osnovni model

temperature injista/rosista moguce je opisati jednadzbom:

=T (19)

inj/ros sat

Da bi bio primjenljiv na realizaciju temperature injiSta/rosiSta, ovaj je teorijski model
potrebno prosiriti. Budu¢i da se kod realizacije primarnim etalonom nije moguce osloniti na
neku drugu referentnu vrijednost iste veli¢ine, modelom je potrebno obuhvatiti sve moguce
izvore pogreSaka. Ovdje je potrebno ukljuciti opremu i metodu mjerenja temperature
saturatora, ucinkovitost saturatora, postojanje pada tlaka izmedu komore saturatora i osjetnika
podvrgnutog ispitivanju, problem desorpcije vode s unutraS$njih povrSina sustava i druge
utjecajne parametre. U skladu s principom rada generatora i jednadzbom (19), moguce je
model oblikovati tako da temperatura saturatora predstavlja glavnu utjecajna veli¢inu, dok su

ostale utjecajne veli¢ine ukljucene kao izvori pogresaka (Slika 31.).

Tsat
Cl T j/TOS
C - ] 5
C.—| . Q_cncratqr
* : injista/rosiSta >(+) >
: rak
C zraka

Slika 31. Matematicki model za referentnu vrijednost realizacije.

Ukupna korekcija temperature injista/rosista dobiva se zatim pomocu jednadzbe:

§ : > aTin'/ros
Tinj/ros = Tsat + zCsat,j + Ckup,GRAD + |:( I:)isp + ZCPisp,k j - ( Psat + Z CPsat,k ji| ' 8|J3 (20)
j:l k=1 k=1 P:Pmp
gdje je:
J, k - indeksi pojedinog izvora pogreske
Csatsj - ispravci temperature injiSta/rosiSta zbog pogreSaka vezanih uz temperaturu

saturatora
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Ciup-GrAD - 1spravci temperature injiSta/rosiSta zbog pogreSaka vezanih uz temperaturu

kupke
Chpispsi - ispravci tlaka u osjetniku ispitivanog higrometra zbog pojedinog izvora pogreske
Chpsatsi - ispravci tlaka u komori saturatora zbog pojedinog izvora pogreske
oT e e oy
P -r koeficijenti osjetljivosti temperature injiSta/rosista o tlaku zraka u saturatoru
PR,

4.1 Ispravci vezani uz termometre za mjerenje temperature saturatora
Za mjerenje temperature saturacije predvidena su tri otporna termometra. Kako bi se
modelom obuhvatio njihov utjecaj, potrebno ga je prosiriti sljede¢om jednadzbom:

n

Z(TTJ + CTTl,i + CTTZ,i + CTTS,i + CTT4,i + CTTS,i )

T == 21)
n
gdje je:
T;; - temperatura i-tog termometra (nacin odredivanja temperature termometra na temelju
poznatog otpora opisan je u poglavljima 4.8.1 14.9.1)
n - broj kori$tenih termometara (predvideno je n=3)
Crp; - ispravak temperature i-tog termometra na temelju podataka iz umjernice
Crp; -ispravak temperature i-tog termometra zbog promjene vrijednosti karakteristike

izmedu dva umjeravanja (drift)

Cr; - ispravak temperature i-tog termometra zbog samozagrijavanja

rr4i - ispravak temperature i-tog termometra zbog provodenja topline kroz tijelo

termometra

Crs; - ispravak temperature i-tog termometra zbog histereze

Buduéi da se na temelju rezultata umjeravanja odreduje nova karakteristika termometra,

oCitanje termometara vrSi se preko inverza funkcije Rp; (TTJ), pa je vrijednost ispravka
Ciri =0. Takoder se pretpostavlja da su vrijednosti ispravaka Cip,;, Cpp,; 1 Cppy; jednake
nuli, a u daljnjoj se analizi u obzir uzimaju samo njihove nesigurnosti U ((CTTZ’i ) , u (CTm) i
u (CTTS,i ) .
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4.2 Ispravci vezani uz opremu za mjerenje otpora termometara

Temperatura termometara odreduje se na temelju njihovih otpora. Za mjerenje otpora
termometara koriste se otporni most i etalonski otpornik, a njihov se utjecaj moze opisati

jednadzbom:

Res (Tri) = (Xeni + Carn + Cxrra ) (Ry # Gy + Crsa) (22)
gdje je:
Ry (TT’i) - srednja vrijednost otpora i-tog termometra za vrijeme mjerenja u pojedinoj

temperaturnoj tocci

i - indeks termometra

X - oCitanje s otpornog mosta tijekom mjerenja otpora i-tog etalonskog termometra

(aritmeticka sredina N=20 ocitanja)

Cyr - ispravak zbog nesigurnosti mosta, ukljucuje nelinearnost

Cyrm - ispravak zbog rezolucije mosta

R, - otpor etalonskog otpornika (iz umjernice)

Crsi - ispravak zbog promjene vrijednosti otpora izmedu dva umjeravanja (drift)

Cisr - ispravak zbog promjene temperature etalonskog otpornika (u odnosu na

temperaturu pri kojoj je umjeren)

Pritom su ispravei Cypry =Cyrpy =Crg; =Chsy =0, a u nastavku se u obzir uzimanju samo

njihove nesigurnosti.
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4.3 Ispravci vezani uz nesigurnost saturatora

Ispravei vezani uz nesigurnost saturatora u model se uklju¢uju u formi drugog c¢lana

izraza (20), pri ¢emu pojedini ¢lanovi imaju sljedeca znacenja:

Cuorap - ispravak zbog nehomogenog temperaturnog polja unutar komore saturatora

C.uen - Ispravak zbog nepotpune u¢inkovitosti saturatora

Cuwstas - ispravak zbog vremenske nestabilnosti temperature unutar radnog volumena
kupke

Cuwvopa - ispravak zbog kontaminacije vode u ovlaZivacu, predsaturatoru i saturatoru

Cipcrap - ispravak zbog nehomogenog temperaturnog polja unutar radnog volumena

kupke

Pritom su ispravei Gy, grap = Cy e = Canstan = Cagvopa = Ciuparap =0, @ u nastavku se u

obzir uzimanju samo njihove nesigurnosti.
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4.4 Ispravci vezani uz nesigurnosti mjerenja tlaka u komori saturatora i u

osjetniku ispitivanog higrometra

Ovom grupom ispravaka u model se ukljucuje utjecaj instrumenata za mjerenje tlaka te

oscilacije tlaka za vrijeme realizacije, u obliku ¢etvrtog ¢lana izraza (20).

Crigts Cpay - ispravi tlaka, na temelju podataka iz umjernica barometara
Cripz» Cran - 1spravei tlaka zbog rezolucije barometara
Crips» Cras - 1spravei tlaka zbog dugorocne stabilnosti barometara u periodu izmedu dva
umjeravanja
Criparr > Craaer - 1Spravei zbog aerostatskog tlaka (razlika visina) izmedu osjetnika tlaka
1 mjesta mjerenja
C],isp’sTAB , Cl,sat’STAB - ispravci zbog vremenske stabilnosti tlaka

Pritom su ispravci:

Co, o2 = Cl,sat’2 = CPiSp’3 = Cl,sat’3 = Cl,isp’STAB = Cl,sat’ST g =0, a u nastavku se u obzir uzimanju

samo njihove nesigurnosti.

Za izraCunavanje koeficijenta osjetljivosti potrebno je derivirati izraze (8 i 10):

a{ f ( Pisp ’Tinj/ros ) ' eL/W (Tinj/ros ):l ) a [ f ( Pisp 2 Tinj/ros ) ' eL/W (Tinj/ros )
6\Tinj/ros —_1- isp . s (23)
P OTinjros P
Deriviranjem izraza (23) sljedi:
a f ( Pisp ’ Tinj/ros ) ’ eL/W (Tinj/ros )
P
aTinj/rcos - (24)
1 0 f ( Pis > Tin‘ Tos ) ole (Tin‘ ros )
= ?Sp . |: a_l_:lj/ms / :| : eL/W (Tinj/ros ) + f ( PiSp ’Tinj/ros ) ’ |: L/aWTinj/m:/ :|
6[ f (Pisp ’Tinj/ms ) ‘ eL/W (Tinj/ros )] 0 |: f (F;T: Tinj/ms ):| . Pisp — f ( Pisp ,Tinj/ros )
aplsp = = p2 “CLw (Tinj/ros ) (25)

isp isp
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Deriviranjem izraza (10) po tlaku B sljedi:

O f (Tyger Py |

0P

_f (T. P ) ' [a (Tinj/ros) “CLw (Tinj/ros) N B (Tinj/ros ) )] (26)

inj/ros ® * is 2
Pisp eL/W (Tinj/ros

Deriviranjem izraza (8 i 10) po temperaturi T, ;. . sljedi:

4y { Tingos & -
—LgVTi(nj/ro:/ ) =€Lw (Tinj/ros ) : {.Zo“ (l - 2) "8 'Tir(]j/ril + Tinaj/7ros :| (27)
a|:f (Pisp’Ti j/ ):| _ f (P T ) d |:a(Tinj/ s):| d1- eL/W ( 1j/ ) _ a(Tinj/ros)
aTinj/r s dTinj/r isp F)isp
Ol ey (T | L d B(Twe)| [ R, » 08)
6Tinj/ros dTinj/ros eL/W (Tinj/r )
Y (T ) Pisp 0 |:eL/W (Tinj/ )}
’ eE/W (Tinj/r ) aTinj/ros
d _C( (Tm Tos )_ 3 . i—
oA T 29)
d _ﬂ (Tinj/ros )_ T i-1
- e ==p (Tinj/ros ) ' Z[' ‘B, .Tir(lj/ro)s:| (30)
inj/r i=0

Uvrstavanjem izraza (24) do (30) u izraz (23) sljedi izraz za izraCunavanje koeficijenta

osjetljivosti temperature injiSta/rosista zraka:

a;Tﬂz ! {230‘[ }(pM} [Z:: 0 (Tugmoe +273.15) 7+

isp is 1

g P, @ (Tinj/ros )
' ij/ros"i’—727315:l ' (1 7 (Ti“j/ros ) ‘ Cw (Tli)nj/ros ) ) R o (Tinj/ms )J 7 (ij/ms ) | o

3 i (M) e (Tw) | A(T)
3 ) alT . )-e (T . .

B T (i-1) isp _1 . inj/ros S inj/ros n inj/ros . P _1
i=0 |: :| [es (Tinj/ros ) ]} {[ P1$2p es (Tinj/ros )] lsp }

Budu¢i da se radi o slozenom izrazu, za odredivanje koeficijenta osjetljivosti moze se koristiti

1 dijagram na Slici 32.
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o
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= voda, P=1060 mbar
2 101 voda, P=1000 mbar
= g . - - led, P=1060 mbar
g —Iled, P=1000 mbar
- 6
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Temperatura injiSta/rosiSta zraka, °C

Slika 32. Dijagram za odredivanje koeficijenata osjetljivosti temperature injiSta/rosiSta o

tlaku zraka OT.

inj/ros

/ OP . Dijagram je izraden za apsolutni tlak 1030 mbar.

Dijagram je izraden koriStenjem izvedene jednadzbe za izraCunavanje koeficijenta
osjetljivosti. Tocnost jednadzbe potvrdena je usporedbom rezultata s certificiranim
racunalnim programom HumiCalc, americke tvrtke Thunder Scientific koja se bavi razvojem i
proizvodnjom instrumenata za mjerenje vlaznosti. Dodatna provjera jednadzbe izvrSena je
usporedbom s programom za izraCun svojstava vlaznog zraka, razvijanom u sklopu
predmetnog istrazivanja, pri ¢emu je za pronalazenje koeficijenta osjetljivosti koriStena

numericka metoda:

aTinj/ros " £
8P AP T:Tmi/rm

sat y/ros
P=PRa

(32)
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4.5 NESIGURNOST REALIZACIJE

Uvrstavanjem izraza (21) i (22) u izraz (20), dobiva se matematicki model prikladan za

izvodenje jednadzbe za izra¢un mjerne nesigurnosti realizacije:

1 n
Tinj/ros = H le{ TT,i (XTT,i : Rs ) + |:XTT,i ’ (CRSI + CRSZ ) + (CXTTI + CXTT2 ) ’

-1

aRTT,i

8T + CTTl,i + CTTZ,i + CTT3,i + CTT4,i + C

TTS,i + (33)

(Rs +CRSI +CR52)]'

T=Tr

. 8 8 8Tm ros
+ le Csat,j + Ckup,GRAD |:( isp + Z CPlsp k j ( sat ; CPsat,k ji| alj:;
J: =

P:Pisp

-1

za pojedini termometar opisani

ORr.
Postupci odredivanja koeficijenata osjetljivosti (ﬁj
T=Tr

su u poglavljima 4.8.114.9.1.
Model za izracun nesigurnosti realizacije dobiva se, prema [31], primjenom izraza (34) na

model (33).

VN (y) - standardna nesigurnost mjerene veliine

u (Xi ) - standardna nesigurnost pojedine (i-te) utjecajne veli¢ine

- koeficijent osjetljivosti koji nam govori kolika je promjena mjerene veliCine s
malom promjenom i-te utjecajne veliine

r (xi, X; ) -koeficijenti korelacije izmedu utjecajnih veli¢ina

U slucaju kada su dvije utjecajne velicine medusobno neovisne, koeficijent korelacije iznosi
0, a u suprotnom mu se vrijednost moze nalaziti u granicama od -1 do 1. Kod realizacije
injiSta/rosiSta ovi su medusobni utjecaji slabi ili ih je nemoguce izmjeriti. Iako je u nekim
slucajevima r manji od nule, njegovim bi odredivanjem mogli smanjiti ukupnu nesigurnost
realizacije. Budu¢i da bi to obi¢no zahtijevalo opsezno dodatno istrazivanje, u praksi se

obi¢no poseze za konzervativnom procjenom ove vrijednosti.
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Matematicki model za izraCun nesigurnosti realizacije temperature injiSta/rosiSta zraka

pomocu LRS-a:

1 n
Uf (Tinj/ros) :n_2lz—l:{ { [uz (XTT,i)+u2 (CXTT1)+UZ (CXTT2 )J'(Rs +Crsi +Crso )2 +

-2

> | 5RTTJ
] or

+[u2 (Rs)+ u’ (CR51 ) +Uu’ (CRSZ )]'(XTTJ +Cyrr + CXTTZ)

T=Tr

4
+u’ (CTTl,i ) +Uu’ (CTTZ,i ) +U’ (CTT3,i ) +u’ (CTT4,i ) +Uu’ (CTTs,i ) } + Zuz (Csat,j ) +
j=1

5 oT..
SN A R =

(35)

2

5
k=1

P:Pisp

Vrijednosti  potrebnih  pojedinacnih  standardnih  nesigurnosti  U(X) utvrdene su
eksperimentalno a postupak i rezultati ispitivanja dani su u nastavku. Iznosi komponenata
nesigurnosti, ¢ije su vrijednosti preuzete iz tehnickih karakteristika proizvodaca ili pripadnih
izvjes¢a o ispitivanju (provedenih izvan LPM-a), dani su uz opis instrumenata i opreme
(poglavlje 3). Radi jednostavnijeg pronalaZenja, sve sastavnice nesigurnosti otisnute su
masnim fontom (,,bold*). Ukupne nesigurnost realizacije za pojedina inji$ta/rosista dane su u

budzetu nesigurnosti (Tablica 25.).

4.6 Ispitivanje karakteristika saturatora

Inicijalno ispitivanje karakteristika saturatora izvrSeno je u MIKES-u, odmah nakon izgradnje
kako bi se utvrdila njegova primjenjivost za sastavljanje primarnog generatora vlaznosti.
Zbog razlika u opremi i medijima koriStenim za vrijeme ispitivanja generatora u MIKES-u 1
opreme koriStene u LPM-u (termometrijske kupke, termometara, termometrijskih otpornih
mostova, mjerila tlaka, sustava za pripremu zraka, koriStene voda i ostalo) te dodatnih
konstrukcijskih zahvata na saturatoru provedenih nakon inicijalnog ispitivanja, postojala je
opravdana sumnja u upotrebljivost rezultata ispitivanja dobivenih u MIKES-u na sustav za
realizaciju ljestvice u LPM-u. Iz navedenih razloga, u LPM-u su ponovno provedeni postupci
ispitivanja saturatora te je izvrSena usporedba rezultata dobivenih u oba laboratorija. Dio
metoda koriStenih za ispitivanje opisan je u [39]. Na temelju rezultata ispitivanja procijenjena
je nesigurnost zbog ucinkovitosti saturatora. Uz navedena ispitivanja, analizirana je 1

ucinkovitost inicijalnog ovlazivaca te predsaturatora.

50



4.6.1 Mijerna linija za ispitivanje saturatora

Shematski prikaz mjerne linije za ispitivanje LRS-a s popisom, svrhom i1 osnovnim

karakteristikama opreme koriStene u oba laboratorija dani su na Slici 33. i u Tablici 10.
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PS — predsaturator
saturator

IO —inicijalni ovlaZiva¢ zraka }
SAT - saturator

Slika 33. Shematski prikaz mjerne linije za ispitivanje LRS-a.

Za vrijeme mjerenja provedenih u oba laboratorija (MIKES i LPM), termometar za mjerenje
temperature u unutras$njosti komore saturatora (PRT1) bio je postavljen u direktan kontakt s
vodom/ledom, u zoni od O mmdo 5 mm ispod povrSine leda/vode (Slika 10.). Unutar
navedene zone aksijalni temperaturni gradijenti nalazili su se u granicama od 3 mK (kod
temperature 10 °C) do 15 mK (kod temperature -70 °C). Maksimalne razlike izmedu
temperature vode/leda i temperature zraka koji struji iznad te povrsine iznosile su od 8 mK

(kod temperature 10 °C) do 20 mK (kod temperature -70 °C).
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Tablica 10. Popis opreme koristene za ispitivanje karakteristika LRS-a u MIKES-u i LPM-u.

Oznaka na

predsaturatora

Mjerna oprema Slici 33, Karakteristika MIKES LPM
Proizvodac i model Lauda, RUK-90 Kambié¢, OB-50 LT
Sirina x DuZina x . ..
. .. Promjer x Visina:
- Radni volumen Visina: 3320 x 430 mm
Termometrijska | m 282 x 257 x 220 mm
kupka .
Medij Etanol, 96% Etanol, 96%
Stabilnost 0.03 °C (pri -70 °C) do 0.003 do 0.009 °C
temperature 0.05 °C
Proizvodac i model Pentronic Hart Scientific, 5628
. . Nominalni otpor PT100 PT25.5
Termometri izvan | SPRT1 1 Prom 75 <2
komore saturatora | SPRT2 I'OI.l’l_] er. . -~ -
Broj koristenih 4 )
termometara
. . Hart Scientific, Palmi .
Termometar u Proizvodac i model Bar clentitic, Faimic Wika, TR40
1 j - -
glavi) PRTI Nominalni otpor PT100 PT100
saturacijskoj o —
komori menzue @1.6 x 200 mm 33.0 x 500 mm
(promjer x duZina)
Proizvodac i model IZart Scientific, Palmic Wika, TR40
T
ermometaru | ppy Nominalni otpor PT100 PT100
predsaturatoru Di =
menze 1.6 x 200 mm 3.0 x 300 mm
(promjer x duzina)
Proizvodac i model ASL, F700 ASL, F700
Termometrijski TOM Rezolucija (omjer) 1 ppm 1 ppm
otporni most . ili 1
P Deklarirana tocnost 0.5 ppm ili 1 znamenka 0.5 ppm ili
znamenka
. Proizvodac¢ 1 model ASL, SB158 ASL, SB158
Multipleksor MP -
Broj kanala 10 10
Etalonski fiksni Proizvodac i model Tinsley, 5685A Tinsley, 5685A
a on§ Hiksnt Rerx Nominalni otpor 100 Q 100 Q
otpornik . — —
Tip Wilkins Wilkins
Proizvodac i model Vaisala, PTB220 Vaisala, PTB330
Barometar BM Rezolucija 1 Pa 1 Pa
Deklarirana toénost +15Pa +15Pa
Hi " Proizvodac i model MBW, 373LX MBW, 373L
1gr0m.etar tO(,: ¢ Vrsta osjetnika Hladeno zrcalo Hladeno zrcalo
rose na izlazu iz HTR2 - —
Mjerno podrucje -95°C do 20 °C =75 °C do 20 °C
saturatora -
Deklarirana to¢nost <%0.1°C <£0.1°C
MBW
Proizvodac i model ’ MBW, 373LHX
Higrometar tocke DP3-D-BCS-1II
rose na izlazuiz | HTR3 Vrsta osjetnika Hladeno zrcalo Hladeno zrcalo

Mjerno podrucje

=75 °C do 20 °C

-75°C do 95 °C

Deklarirana to¢nost

<+0.1°C

<£0.1°C
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Higrometar tocke rose (HTR1), sluzi za odredivanje injista/rosisSta zraka na ulazu u saturator.
Cijev s rotametrom R5 (bypass) omogucava promjenu ukupnog protoka zraka kroz LRS uz
istovremeno zadrzavanje konstantnog protoka kroz higrometar tocke rose (HTR2). Rotametar
(R6) je koriSten za ispiranje cijevi za mjerenje tlaka u komori saturatora prilikom hladenja
LRS-a kod upotrebe u donjem dijelu radnog podrucja saturatora. Na ovaj nacin se iz cijevi
uklanja zaostala vlaga, te sprjeava stvaranje ledenog Cepa. Nakon utvrdivanja stabilnih

ocitanja injiSta/rosiSta zraka na izlazu iz generatora, ventil rotametra se zatvara.

4.6.2 Ispitivanje predsaturatora

Karakteristike predsaturatora ispitane su simultanim mjerenjem temperature unutar radnog
prostora predsaturatora, temperature kupke i temperature unutar radnog prostora glavne
saturacijske komore. Cilj ispitivanja bio je odrediti razliku izmedu temperature u
predsaturatoru 1 temperatura alkohola u kupki 1 glavne saturacijske komore. Kako bi saturator
ispravno radio, temperatura predsaturatora morala bi biti viSa od temperature glavne
saturacijske komore. Ispitivanjem kod radne temperature -70 °C, utwvrdena temperatura
predsaturatora (T,s) u MIKES-u bila je barem 5 °C viSa od temperature saturatora (Ts.), dok je
u LPM-u razlika temperatura iznosila najmanje 6 °C(Slike 34. 1 35.). Za vrijeme ispitivanja na
radnoj temperaturi 10 °C, razlika temperatura predsaturatora i saturatora bila je u oba
laboratorija znatno niza i kretala se u granicama izmedu 0.1 °C i 0.2 °C. Povecéanje protoka
zraka kroz predsaturator s 0.5 L'min™' na 2 L-min”' za vrijeme ispitivanja u MIKES-u uzrokuje
povecanje temperature predsaturatora od otprilike 0.4 °C. Za vrijeme ispitivanja u LPM-u,

" na 2.6 L'min" uzrokovalo je poviSenje temperature

povecanje protoka zraka s 0.7 L-min
predsaturatora od 2.5 °C. lako protok zraka ima znatan utjecaj na temperaturu predsaturatora,
performanse generatora nisu narusene sve dok je glavna saturacijska komora dovoljno

ucinkovita da moze kompenzirati ove promjene.
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Slika 34. Rezultati ispitivanja temperature predsaturatora u MIKES-u.
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Slika 35. Rezultati ispitivanja temperature predsaturatora u LPM-u.

Na Slikama 34. i1 35. lako se moze prepoznati proces taljenja leda u komorama saturatora i
predsaturatora. Iz dijagrama je vidljivo da pri radnoj temperaturi generatora od 10 °C taljenje
leda u komori saturatora traje izmedu 40 minuta (mjerenje u MIKES-u) 1 sat vremena
(mjerenje u LPM-u). Taljenje leda u komori predsaturatora u istim uvjetima traje izmedu 2 h

(mjerenje u MIKES-u) i 3 h (mjerenje u LPM-u).
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Ucinkovitost predsaturatora ispitana je mjerenjem injista/rosista zraka na njegovom izlazu, pri
protocima koji su se kretali u granicama 0.5 L-min” i 2.5 L-min”". Prvi set mjerenja proveden
je bez inicijalnog ovlazivanja zraka (prije ulaska u predsaturator), a rezultati mjerenja u

MIKES-u i LPM-u prikazani su na Slikama 36. 1 37.

Temperatura, °C
o)
e

e T'dp ps

S0 e e m m m - — - ee—— e T'sat
Tkup
_60 L] L] L] L] L] L] L]
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Vrijeme, min

Slika 36. Rezultati ispitivanja ucinkovitosti predsaturatora u MIKES-u.

Temperatura, °C

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Vrijeme, min

Slika 37. Rezultati ispitivanja u¢inkovitosti predsaturatora u LPM-u.

Iz slika je vidljivo da su za vrijeme ispitivanja u LPM-u injiSta zraka na izlazu iz
predsaturatora bila znatno viSa nego za vrijeme ispitivanja u MIKES-u (za danu radnu

temperaturu saturatora odnosno kupke). [zmjerena razlika posljedica je razlika u injistu zraka
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za napajanje saturatora u MIKES-u i LPM-u. InjiSte zraka za napajanje generatora u
MIKES-u kretalo se u granicama izmedu -55 °C i1 -70 °C dok je u LPM-u injiste bilo znatno
viSe a kretalo se u granicama izmedu -35 °C 1 -40 °C. Rezultati ispitivanja u MIKES-u
pokazuju da je inicijalno ovlaZivanje zraka potrebno pri radnim temperaturama generatora

iznad -15 °C dok je u LPM-u ova temperaturna granica nesto visa i iznosi -10 °C.

Zavrs$no ispitivanje kombinacije inicijalnog ovlazivaca i1 predsaturatora izvrSeno je mjerenjem
injiSta zraka na izlazu iz predsaturatora, pri razli¢itim protocima zraka kroz saturator.
Inicijalni ovlaziva¢ je isklju€en na temperaturi -70 °C dok je na ostalim temperaturama

ispitivanja bio ukljucen. Rezultati ispitivanja prikazani su u Tablici 11.

Tablica 11. U€inkovitost predsaturatora u kombinaciji s inicijalnim ovlaZivacem.

Protok Temperatura Injiste/rosiste
) . Temperatura .
.. | Redni broj zraka komore zraka na izlazu
Laboratorij . ) kupke _
mjerenja | kroz LRS saturatora | iz predsaturatora

(L-min”) (°C) (°C) (°C)

1 1.3 -69.963 -69.970 -65.444

2 2.3 -69.953 -69.966 -69.601
3 2.4 -4.938 -4.926 8.165

MIKES

4 1.2 -4.949 -4.934 7.223
5 1.2 10.084 10.100 7.182
6 2.2 10.134 10.087 8.729

1 1.5 -70.016 -70.009 -45.087

2 2.3 -70.014 -70.009 -44.761
LPM 3 24 -5.011 -5.015 4.945
4 1.2 -5.011 -5.014 3.447

5 1.2 10.041 10.039 11.767

6 2.2 10.045 10.042 10.404

Rezultati ispitivanja u oba laboratorija pokazuju da protoci zraka kroz saturator do 2.4 L-min™
nisu imali utjecaj na razliku temperatura alkohola u kupki i komore saturatora niti na
injiste/rosiSte zraka na izlazu iz saturatora. Takoder se moze vidjeti da na radnoj
temperaturi -70 °C, predsaturator u LPM-u zasi¢uje zrak na znatno vise injiste/rosiste nego za
vrijeme ispitivanja u MIKES-u, §to je ponovno posljedica razlike u injiStu/rosiStu zraka na
ulazu u saturator. Iz izvedenih testova moguce je zakljuciti da je predsaturator (u kombinaciji
s inicijalnim ovlazivac¢em kad je potreban) dovoljno ucinkovit za ovlazivanje suhog zraka do
rosista (9 + 2) °C pri protocima do (2.3 + 0.3) L'min”. NeuobiGajena promjena temperature

kupke za vrijeme mjerenja u MIKES-u pri 10 °C posljedica je temperaturne regulacije kupke,
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a ne povecanja protoka zraka kroz generator. Iz rezultata provedenih testova moze se
zakljuciti da je predsaturator u kombinaciji s inicijalnim ovlazivaem dovoljno ucinkovit za

ovlazivanje suhog zraka do temperature rosista od 9 + 2 °C, pri protocima do 2.3 + 0.3 L-min".

4.6.3 Ispitivanje ucinkovitosti saturatora

Saturator mora biti dovoljno uc¢inkovit da osigura potpuno zasi¢ivanje ulaznog zraka na
zeljenu temperaturu injiSta/rosista, pri protoku koji je dovoljan za umjeravanje najmanje
jednog higrometra tocke rose. Zrak prilikom prolaska kroz saturator mora preuzeti vodu ili
otpustiti viSak vodene pare, kako bi injiSte/rosiSte generiranog zraka bilo jednako temperaturi

saturatora odnosno temperaturi radne tekuc¢ine kupke.

Ispitivanje ucinkovitosti saturatora izvrSeno je mjerenjem injiSta/rosiSta zraka na njegovom
izlazu, pri razli¢itim radnim temperaturama i razli¢itim protocima zraka kroz saturator. Za
mjerenje injiSta/rosisSta koriSten je precizni higrometar tocke rose (HTR2). Da bi se kroz
higrometar osigurao konstantan protok zraka, neovisno o protoku kroz saturator, dio zraka se
sa izlaza saturatora odvodi preko cijevi povezane paralelno s higrometrom (bypass).
Regulacija protoka u paralelnoj cijevi vrsi se pomocu rotametra s finim iglicastim ventilom
(RS5). Za vrijeme ovog ispitivanja, u LPM-u su s mjerne linije uklonjeni higrometar (HTR3) i

termometar (PRT2) za pracenje injiSta/rosista i temperature predsaturatora.

Iz rezultata dobivenih ovim ispitivanjem nije mogudée identificirati postojanje znatnijeg
utjecaja protoka na vrijednost realiziranog injiSta/rosiSta zraka, osim na najvi$oj radnoj
temperaturi prilikom ispitivanja u MIKES-u. Za promjenu protoka zraka s 1.2 L-min" na
23 L'min’, promjena pripadne temperature injista/rosista bila je manja od 3 mK
(Slike 38.1 39.). Iznimku predstavlja ispitivanje provedeno u MIKES-u, gdje je na najvisoj
radnoj temperaturi razlika iznosila 23 mK. Standardna nesigurnost zbog ucinkovitosti
saturatora U(Cs,uciv) iznosila je 18 mK do 22 mK (za injiSte -70 °C), a odredena je na
temelju najveée utvrdene promjene injiSta/rosiSta s promjenom protoka (u LPM-u), pod
pretpostavkom pravokutne razdiobe. Pritom su u obzir uzete i nesigurnosti zbog utjecaja
nestabilnosti instrumenata i opreme koriStene za odredivanje realiziranog injista/rosista, te
procijenjeni utjecaj cijevi 1 povrSina u kontaktu s generiranim zrakom izmedu komore
saturatora i ispitivanog higrometra. Rezultati ispitivanja provedenih u oba laboratorija,
MIKES-u i LPM-u, pokazuju da je u€inkovitost zasi¢ivanja dovoljna kada se generator koristi
u temperaturnom podru&ju izmedu -70 °C i 5 °C, pri protocima zraka izmedu 1 L-min i

2.5 L'min"". Na radnoj temperaturi 10 °C, ispitivanje u MIKES-u pokazuje da je generator
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uéinkovit jedino pri protocima nizim od 1 L-min”', dok je u LPM-u saturator ispravno radio i

do protoka od 2.5 L'min™".
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Slika 38. Razlika injiSta/rosiSta zraka dobivenih na temelju oCitanja temperature 1 tlaka

LRS-a i vrijednosti izmjerene pomocu preciznog higrometra tocke rose (HTR2), za

vrijeme ispitivanja u MIKES-u. Krilca prikazuju proSirenu nesigurnost (k=2)

mjerenja, koja ukljucuje nesigurnost realizacije kao i nesigurnost higrometra.
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Slika 39. Razlike injiSta/rosiSta zraka dobivenih na temelju oCitanja temperature 1 tlaka

LRS-a i vrijednosti izmjerene pomocu preciznog higrometra tocke rose (HTR2), za

vrijeme ispitivanja u LPM-u. Krilca prikazuju proSirenu nesigurnost (k=2)

mjerenja, koja ukljucuje nesigurnost realizacije kao i nesigurnost higrometra.
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S obzirom na to da su oba koriStena higrometra (HTR2), umjerena pomoc¢u primarnog
generatora u MIKES-u, rezultati ovog ispitivanja mogu se iskoristiti 1 za grubu usporedbu

realizacija u MIKES-u i LPM-u.

ProSirena mjerna nesigurnost usporedbe generatora LPM-a i1 primarnog generatora u
MIKES-u iznosila je 0.21 °C pri temperaturi -70 °C i 0.07 °C pri ostalim temperaturama.
ProSirena mjerna nesigurnost usporedbe generatora s higrometrom tocke rose u LPM-u
procijenjena je na 0.21 °C na temperaturi -70 °C 1 na 0.085 °C pri ostalim temperaturnim

tockama.
Procjene mjernih nesigurnosti ukljucivale su:

¢ nelinearnost higrometra tocke rose,

e ponovljivost higrometra tocke rose,

e ponovljivost rezultata s razli¢itim protocima u cijelom promatranom temperaturnom
podrucdju,

¢ rezoluciju higrometra tocke rose,

e devijaciju temperature saturatora pri svakoj temperaturnoj tocci mjerenja i

e korelaciju izmedu ocitanja higrometra tocke rose 1 temperature saturatora pri svakoj

temperaturnoj to¢ci mjerenja.

Kako bi se utvrdilo vrijeme odziva saturatora nakon promjene radne temperature kupke,
izmjerene su razlike temperatura unutraSnjosti glavne saturacijske komore i radne tekucine
kupke. Razlika ovih temperatura takoder ukazuje na razinu toplinske neravnoteze, odnosno
temperaturnih gradijenata u komori saturatora. Testovi provedeni u MIKES-u pokazuju da je
u svakoj temperaturnoj tocci razlika ovih temperatura bila manja od +0.02 °C nakon
stabilizacije temperature kupke (Slika 40.). Za vrijeme ispitivanja u LPM-u, temperaturna

razlika iznosila je manje od £0.01 °C (Slika 41.).

Rezultati ispitivanja provedenih u oba laboratorija pokazuju da su, unato¢ razlikama u
uvjetima ispitivanja i kori§tenim instrumentima/opremi, performanse generatora ostale gotovo
nepromijenjene. Oba laboratorija donijela su zaklju¢ak da je LRS dovoljno uc¢inkovit za
primarnu realizaciju ljestvice u predmetnom temperaturnom podrucju, pri protocima zraka u
granicama izmedu 1.0 L-min™ i 2.5 L'min”". Takoder je pokazano kako znadajne razlike u

ucinkovitosti predsaturatora nisu imale utjecaj na ukupne performanse generatora.
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Razlike temperatura izmjerenih unutar komore saturatora i temperatura radne

tekucine kupke u blizini komore saturatora, za vrijeme ispitivanja u MIKES-u.

Temperatura kupke prikazana je debelom plavom linijjom na sekundarnoj ordinate

(desno).
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Razlike temperatura izmjerenih unutar komore saturatora i temperatura radne
teku¢ine kupke u blizini komore saturatora, za vrijeme ispitivanja u LPM-u.
Temperatura kupke prikazana je debelom plavom linijom na sekundarnoj ordinate

(desno).

Pad tlaka izmedu komore saturatora i izlazne cijevi iz generatora, pri protocima zraka nizim

od 3 L-min™', procijenjen je na manje od 10 Pa u oba laboratorija (MIKES-u I LPM-u).
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4.6.4 Ispitivanje aksijalnih temperaturnih gradijenata u komori

saturatora

Za mjerenje aksijalnih gradijenata koriStena su tri termometra od kojih je jedan postavljen u
komoru saturatora dok su preostala dva postavljena u radnoj tekucini kupke. Mjerenje je
izvrSeno aksijalnim pomicanjem termometra u komori dok su termometri u kupki za vrijeme
cijelog mjerenja ostali na istoj poziciji. Aksijalni gradijenti su zatim izracunati na temelju
razlike temperature saturatora i temperature kupke. Na ovaj se nacin izbjeglo nastajanje
pogreske zbog vremenske nestabilnosti temperature kupke. Ispitivanje je izvrSeno u

temperaturnim to¢kama -70 °C, -5 °C i 10 °C pri protocima zraka od 1 L-min™ i 2.2 L-min™".

Pomicanje termometra vrSilo se u koracima od 2 do 5 mm. Koraci od 2 mm koriSteni su u
blizini slobodne povrSine vode/leda. U svakoj temperaturnoj tocci izvr§eno je minimalno 12
oCitanja temperature. Prilikom mjerenja temperature leda, komora saturatora je najprije
zagrijana iznad lediSta vode te je odredeno vrijeme ostavljena na temperaturi 20 °C (tipicno
2h). Ovime se osiguralo potpuno taljenje leda u komori i omoguéilo postavljanje termometra
na zeljenu visinu u odnosu na dno posude. Nakon postavljanja termometra, komora je
ohladena na Zeljenu temperaturu mjerenja. Kako bi se omogucéilo mjerenje temperature leda u
temperaturnoj tocci -5 °C, potrebno je sprijeciti pojavu pothladene vode u komori. U tu je

svrhu komora najprije ohladena na -40 °C, nakon ¢ega joj je temperatura postepeno povisena.

Rezultati ispitivanja u pojedinoj temperaturnoj tocci 1 pri pojedinom protoku zraka prikazani
su na Slici 42. Na prikazanim dijagramima moguce je uociti da je termometar u poloZaju
20 mm od dna komore saturatora u svim ispitnim temperaturnim to¢kama i pri svim ispitnim
protocima myjerio otprilike srednju vrijednost temperature saturatora, u odnosu na temperature

izmjerene na ostalim vertikalnim polozajima.
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Slika 42. Graficki prikaz rezultata ispitivanja aksijalnih gradijenata u komori saturatora u
temperaturnim tockama -70 °C, -5°C i 10°C, pri protocima 1.0 L'min” i

2.2 L'min”".
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Nesigurnosti mjerenja temperature zbog vertikalnih gradijenata u komori saturatora dobivene

su koriStenjem izraza (36) i (37):

T +T

Tkup’i — kup,T1 kup,T2 (36)
2
‘max |:Tsat,i + asat - (Tkup,i - akup ):| - min |:Tsal,i - asat - (Tkup,i + akup ):”

u (Csat,GRAD = ) \/5 (37)
gdje je:
Twprj - srednja vrijednost najmanje deset ocitanja temperature kupke pomocu j-tog

termometra Tj, postavljenog u blizini komore saturatora

Tupi - srednja vrijednost najmanje deset oCitanja temperature kupke

srednja vrijednost temperature izmjerene u komori saturatora

sat,i
i - indeks vertikalnog polozaja termometra u odnosu na dno komore saturatora (u jednoj

temperaturnoj tocci pri jednom protoku zraka kroz komoru, i=1 za 2 mm itd.)

Qg > Qy, - granice pogreSke mjerenja temperatura saturatora i kupke zbog kratkorocne
stabilnosti koriStene opreme (mosta, etalonskog otpornika i termometara)

U(Csat,GRAD) - standardna nesigurnost temperature u komori saturatora zbog postojanja
aksijalnih temperaturnih gradijenata

Graficki prikaz standardnih nesigurnosti u ovisnosti o temperaturi kupke i protoku zraka kroz

saturator dan je na Slici 43:
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Temperatura ispitivanja kupke 7y, °C

Slika 43. Standardna nesigurnost mjerenja temperature u komori saturatora zbog postojanja

vertikalnih temperaturnih gradijenata.
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4.6.5 Ispitivanje stabilnosti tlaka u komori saturatora i u blizini osjetnika

ispitivanog higrometra toCke rose

Ispitivanje vremenske stabilnosti tlaka izvrSeno je pri razli¢itim temperaturama realizacije
injiSta/rosiSta 1 pri razli¢itim protocima zraka kroz saturator. Pomocu digitalnog barometra
(BM) izvrSena su simultana mjerenja tlaka u komori saturatora te na izlaznoj cijevi higrometra
(HTR2) (Slika 33.). Cilj ispitivanja je utvrditi razlike maksimalnog i minimalnog tlaka u
periodu od 1 h, za pojedine uvjete realizacije. Oc€itanja barometra vrSena su u vremenskim
razmacima od jedne minute. Rezultati ispitivanja prikazani su u Tablici 12., a koriste se za

utvrdivanje utjecaja stabilnosti tlaka na ukupnu nesigurnost realizacije.

Tablica 12. Rezultati ispitivanja stabilnosti tlaka u komori saturatora 1 u blizini osjetnika
umjeravanog higrometra. Oznake Qg 1 Qisp s€ odnose na protoke zraka kroz

saturator 1 ispitivani higrometar.

Tsat (sat Qisp Psat Pisp Ustab(Psat) | Ustan(Pisp)
°C | L'min” | L'min” hPa hPa hPa hPa
-70 1.0 0.5 1050.54 | 1050.07 0.18 0.17
-70 1.5 0.5 1032.72 | 1032.31 0.20 0.20
-70 2.3 0.5 1032.52 | 1032.05 0.21 0.20
-60 1.0 0.5 1025.43 | 1024.99 0.09 0.09
-50 1.0 0.5 1021.81 | 1021.48 0.08 0.08
-40 1.0 0.5 1022.65 | 1022.16 0.30 0.30
-30 1.0 0.5 1029.18 | 1028.69 0.11 0.11
-20 1.0 0.5 1037.47 | 1036.94 0.14 0.14
-10 1.0 0.5 1041.57 | 1041.10 0.14 0.14
-5 1.2 0.5 1032.15 | 1031.68 0.24 0.24
-5 2.4 0.5 1030.63 | 1030.09 0.28 0.28
1 1.0 0.5 1026.97 | 1026.46 0.15 0.15

Za izraCunavanje standardne nesigurnosti zbog stabilnosti tlaka u saturatoru i na izlazu

higrometra koristi se sljede¢i izraz:

‘maX ( Psat/isp ) — min ( Psat/isp )

Ustap (Psat/isp ) - 2 \/g

(38)

gdje je:
Ug (Psat/isp ) - standardna nesigurnost zbog stabilnosti tlaka u saturatoru
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P

\atisp - tlak u komori saturatora odnosno u osjetniku ispitivanog uredaja

Za odredivanje nesigurnosti pretpostavljena je pravokutna razdioba vrijednosti tlaka, unutar
granica utvrdenih ispitivanjem. IzraCunate nesigurnosti vezane uz oscilacije tlaka u uvjetima
realizacije nalaze u granicama od 0.08 do 0.30 hPa. Za ukljucivanje u budZet nesigurnosti
prihvacene su najvise utvrdene vrijednost predmetnih komponenata

Cprisp,sTAB = Cpsat,sTaB = 0.30 hPa.

4.7 ISPITIVANJE KARAKTERISTIKA KUPKE

Dva su osnovna parametra koja doprinose nesigurnosti realizacije Tinjros:

e temperaturni gradijenti i

e vremenska nestabilnost temperature u radnom prostoru kupke.

Buduéi da je saturator uronjen u radni medij kupke, navedeni parametri imat ¢e direktan
utjecaj na nesigurnost mjerenja temperature u komori saturatora Tg a time 1 na temperaturu
realizacije injiSta/rosiSta zraka Tinres. Pretpostavi li se da su zasi¢eni zrak, led/voda u
saturatoru i radna teku¢ina kupke u medusobnoj toplinskoj ravnoteZzi, tada su i temperatura

radne tekucine kupke, temperatura saturatora i temperatura injista/rosista jednake:
Tkup:Tsat:Tinj/ros (3 9)

Time je omoguceno da se temperatura realizacije Tinjros utvrdi na temelju mjerenja

temperature radne tekucine kupke Tiyp.

Za odredivanje gradijenata i stabilnosti temperature koriSteno je pet etalonskih platinskih
otpornih termometara proizvodaca Hart Scientific (Fluke), nominalnog otpora 25.5 Q.
Termometri su akreditirano umjereni u temperaturnim fiksnim to¢kama u temperaturnom
rasponu od -200 °C do 660 °C. Otpor termometara mjerio se pomocu otpornog mosta
proizvodaca ASL, model F700, deklarirane toc¢nosti =1 ppm. U kombinaciji s mostom
koriSten je etalonski fiksni otpornik proizvodaca Tinsley, model 5685A, nominalnog otpora
100 Q. Oprema 1 postupak ispitivanja kupke, odabrani su tako da se minimizira utjecaj

nesigurnosti mjerenja temperature na nesigurnost rezultata ispitivanja.

Ispitivanje se temelji na postupcima opisanim u literaturi [52-54]. Horizontalni i vertikalni
gradijenti odredeni su u zoni 30 mm ispod i 220 mm iznad dna komore saturatora, s korakom
od 50 mm. U horizontalnoj ravnini nasuprotni termometri su medusobno razmaknuti 250 mm.

Polozaj termometara u odnosu na komoru saturatora prikazan je na Slici 44. S obzirom na to
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da bi nesigurnost umjeravanja termometara od 6 mK mogla znatno utjecati na rezultate
ispitivanja kupke, gradijenti su odredeni aksijalnim pomicanjem cetiri termometra, dok je
peti, referentni, termometar za vrijeme cijelog mjerenja bio na istoj poziciji. Upotrebom
referentnog termometra smanjuje se nesigurnost odredivanja gradijenata, koja nastaje kao

posljedica vremenske nestabilnosti kupke zbog toga Sto se mjerenja na razli¢itim visinama

vrse u razli¢ito vrijeme.

Termometar br. 1
Termometar br. 2
Termometar br. 4

#¢ Oznake polozaja termomctara
za vrijeme ispitivanja kupke.

ww 0sz

Slika 44. Ispitivanje temperaturnih gradijenata i stabilnosti kupke za LRS.

Nesigurnost temperature kupke zbog postojanja vertikalnih gradijenata U, (Tkup) racuna se

pomocu jednadzbe:

‘maxi [‘ﬁ +a, - (Tref — )l;gmini ['IT —a;— (-ITef +a. )] (40)

Uy (Tkup) =max;

gdje je:

T, -nominalna temperatura kupke

T

of - OCitanje temperature referentnog termometra, postavljenog na najniZzu poziciju za

vrijeme ukupnog trajanja mjerenja
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T.. - ocitanje temperature N-tog termometra, na i-toj vertikalnoj poziciji

i - indeks vertikalnog polozaja termometra u odnosu na najnizu poziciju (30 mm ispod
dna komore saturatora) u jednoj temperaturnoj tocci (i=1 za 50 mm, i=2 za 100 mm
itd.)

J - indeks termometra (j=1 do 4)

a. =a

; =8, - granice pogreSke mjerenja temperature zbog kratkoroCne stabilnosti koriStene

opreme (mosta, etalonskog otpornika i termometara)

Horizontalni gradijenti su odredeni istovremeno s vertikalnim, a pripadna standardna

nesigurnost U, (T ) izraCunata je na temelju najvece razlike o€itanja Cetiri termometra u

kup

svakom pojedinom vertikalnom polozaju prema jednadzbi:

oo [t e fon])

Kombinirana nesigurnost temperature kupke zbog postojanja horizontalnih 1 vertikalnih

gradijenata U (Ckup’GRAD) racuna se pomocu jednadzbe:

u (Ckup,GRAD ) = \/ uﬁor (Tkup ) + ujert (Tkup ) (42)

Vremenska nestabilnost temperature izmjerena je referentnim termometrom u trajanju od

jednog sata a pripadna nesigurnost U, (Tkup) ratuna se kao eksperimentalna standardna

devijacija izmjerenih vrijednosti prema jednadZzbi:

S 1 —\2
Ustap (Tkup ) = ﬁ = \/m; (Tref,k _Tref) (43)

gdje je:
k — indeks pojedinog ocitanja temperature
n — ukupan broj o€itanja temperature

s — standardna devijacija

Standardna nesigurnost odredivanja horizontalnih 1 vertikalnih temperaturnih gradijenata u

kupki procijenjena je na 0.8 mK.
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Rezultati ispitivanja gradijenata i stabilnosti temperature kupke prikazani su na Slici Slika 45.

dok je pripadajuci doprinos nesigurnosti mjerenja temperature kupke prikazan na Slici 46.
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Slika 45. Rezultati ispitivanja kupke. Na dijagramima gore lijevo prikazani su horizontalni

gradijenti u ovisnosti o vertikalnoj poziciji termometara. Na dijagramima dolje

lijevo prikazana je temperaturna stabilnost kupke u vremenskom periodu od jednog

sata. Na dijagramima desno prikazani su vertikalni gradijenti izmjereni pojedinim

termometrom.
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Slika 46. Doprinos standardnoj nesigurnosti temperature kupke zbog postojanja prostornih

gradijenata U(Ckup,GRAD)i vremenske nestabilnosti temperature U, (Tkup) u

ovisnosti o temperaturi kupke T, .
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4.8 Ispitivanje karakteristika termometara za mjerenje temperature

kupke

4.8.1 Umjeravanje termometara SPRT1 i SPTR2

Termometri predvideni za mjerenje temperature kupke u blizini komore saturatora (SPRT1 i
SPRT2) su umjereni u akreditiranom laboratoriju proizvodaca ,Fluke Corporation®, u
temperaturnom podrucju izmedu -197 °C 1 660 °C te su isporuceni s pripadaju¢im
umjernicama [55, 56]. U podru¢ju izmedu -197 °C i <0.01 °C, termometri su umjereni
metodom usporedbe, dok su se za temperature >0.01 °C koristile fiksne tocke indija, kositra,

cinka i aluminija (Tablica 13.).

Tablica 13. Rezultati umjeravanja termometara SPRT1 i SPRT2 provedenog u laboratoriju

,,Fluke Corporation®.

Temperaturna tocka | Otpor, SPRTI | Otpor, SPRT2| Nesigurnost
Ty, (°C) tip R, (Q) R;, (Q) |U(T;), (mK)
-197.000 | Usporedba 4.65566 4.67663 +6.0
-100.000 | Usporedba 15.1449 15.21709 +10.0
-38.834 | Usporedba 21.5018 21.60437 +6.0
0.010 | Usporedba 25.47121 25.59289 +5.0
156.599 FT-indy 41.00145 41.19818 +6.0
231.928 | FT-kositar 48.20854 48.44022 +6.0
419.527 FT-cink 65.42687 65.74196 +9.0
660.323 | FT-alummj 85.97928 86.39411 +14.0

Za interpolaciju izmedu toCaka umjeravanja, koriste se funkcije propisane Internacionalnom

temperaturnom ljestvicom ITS-90 [57], pri ¢emu je karakteristika termometra opisana

zbrojem opce referentne funkcije i individualne devijacijske funkcije:

Wr (7;0

gdje je:

Wr(Y;O) - referentna funkcija omjera otpora SPRT-a R(Tgo) na temperaturi

) =W(Ty) - AW (T, )

temperaturi trojne tocke vode R(273. 16 K)




W (7o)

R(T;)

R(273.16K)

individualni omjer otpora termometra na temperaturi I, i na

temperaturi trojne to¢ke vode R(273. 16 K)

AW(];O) - individualna devijacijska funkcija termometra

Referentna funkcija Wr(Y;O) ima dva dijela. U temperaturnom podruc¢ju od -259.3567 °C do

0.01 °C koristi se jednadZba (45) a u podrucju 0.01 °C do 688.63 °C jednadzba (46).

W,(Tgo)—exp{

wWA(T,,)=C,+ ) C.-
(1) =Gy e T

9

T,/ K-75415K

12 In(7,,/273.16 K
AO+ZA7|: Il( 90
i=1

)+1.5 i _ .
, izmedu -259.4 °C i 0.01 °C  (45)

} , 1zmedu 0.01 °C 1 688.6 °C (46)

Vrijednosti koeficijenata 4; i C; dane su u Tablici 14.

Tablica 14. Vrijednosti koeficijenata 4; i C; u jednadzbama referentne funkcije W;, (45) 1 (46).

i Aj Ci

0 -2.13534729 | 2.781 572 54
1 3.183 247 20 1.646 509 16
2 -1.801 43597 | -0.137 143 90
3 0.717 272 04 | -0.006 497 67
4 0.503 44027 | -0.002 344 44
5 -0.61899395 [ 0.005118 68
6 -0.05332322 | 0.001 879 82
7 0.280213 62 | -0.002 044 72
8 0.107 15224 | -0.000 461 22
9 -0.293 028 65 | 0.000 457 24
10 0.044 598 72

11 0.118 686 32

12 -0.052 481 34

Oblik devijacijske funkcije AW(T%) ovisi o temperaturnom podrucju, a u nastavku su dane

funkcije (47) 1 (48), primjenjive za radno podruc¢je LRS-a.

AW (L) =a-(W=1)+b-(W—=1)-In(W), izmedu-189.3°Ci0.01 °C (47)

AW (

1,

90

y=a-(W—=1)+b-(W-1) +c-(W~1)’, izmedu 0.01 °Ci 660.3 °C (48)
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Uobicajeni postupak odredivanja koeficijenata devijacijskih funkcija opisan je u literaturi [49,

58, 59]. Budu¢i da je predmetno umjeravanje u pojedinom temperaturnom podrucju izvrSeno

u vise tocaka nego $to je to propisano temperaturnom ljestvicom ITS-90 (npr. tocka -100 °C i

fiksna tocka indija), uobicajeni postupak nije primjenjiv, ve¢ se za izracun koeficijenata

koristi metoda najmanjih kvadrata.
Koeficijenti se pritom pronalaze rjeSavanjem sustava jednadzbi (49) i (51):

a—S:O s =0, zatemperaturno podru¢je izmedu -189.3 °C10.01 °C
Oa b
gdje je:
N 2
S(a, b)=>"[a-(W,~1)+b-(W,~1)-In(W,) - AW,(T,,)

i=1

s _ =0; s _ =0; % _ =0, zatemperaturno podrucje izmedu 0.01 °C1660.3 °C

aa ob oc
gdje je:
N 2
S(a, b, c)=Z[a-(VK—1)+b-(VK—1)2+c-(VK—1)3—AWi(Z,O)}
i=1

Sustavi jednadzbi (49) i (51) prikazani u matri¢nom zapisu:

- Zatemperaturno podrucje izmedu -189.3 °C 1 0.01 °C

- Zatemperaturno podrucje izmedu 0.01 °C 1 660.3 °C

(49)

(50)

(1)

(52)

(33)

(54)
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Koeficijenti individualnih devijacijskih funkcija predmetnih termometara odredeni su na

temelju rezultata umjeravanja te su usporedeni s koeficijentima danim u umjernicama

termometara (Tablica 15.).

Tablica 15. Koeficijenti individualnih devijacijskih funkcija termometara SPRT1 i SPRT2.

Koeficijent

SPRT1

SPRT2

Umjernica

Metoda najmanjih
kvadrata

Umjernica

Metoda najmanjih
kvadrata

Temperaturno podrucje
izmedu-189.3 °C10.01 °C

-1.16786363E-04

-1.16799480E-04

-1.13530001E-04

-1.13543117E-04

1.26159156E-06

1.25440125E-06

-3.23943297E-05

-3.24015185E-05

Temperaturno podrucje
izmedu 0.01 °C 1660.3 °C

-1.32691270E-04

-1.32674917E-04

-8.10505573E-05

-8.10342059E-05

-8.69834157E-06

-8.70687913E-06

5.63869903E-07

5.55333778E-07

-7.22210503E-06

-7.22023548E-06

-8.34325253E-06

-8.34138341E-06

Tabli¢nim kalkulatorom je

utvrdena najveéa razlika izmedu temperatura izracunatih na

temelju otpora, koriStenjem koeficijenata iz umjernice 1 koeficijenata dobivenih metodom
najmanjih kvadrata, u iznosu od <5 pK za oba termometra u cijelom podru¢ju umjeravanja.
Ovime je potvrdeno da su u umjernicama dani ispravni koeficijenti koji su se dalje koristili za

vrijeme trajanja istrazivanja.

Budu¢i da se nesigurnosti navedene u gornjoj tablici odnose samo na pripadajuce
temperaturne tocke, pri upotrebi termometara za mjerenje temperatura izmedu tocaka
potrebno je ovim nesigurnostima dodati i nesigurnosti koeficijenata devijacijskih funkcija.
Postupak odredivanja nesigurnosti koeficijenata kod umjeravanja SPRT-a prema ITS-90
opisan je u literaturi [60-62] no u ovom ga slucaju nije moguce Koristiti jer su koeficijenti
odredeni pomoc¢u metode najmanjih kvadrata, a ne direktnom interpolacijom. Dodatnu razliku
u odnosu na umjeravanje prema ITS-90 predstavlja i postupak umjeravanja kod kojeg se,
umjesto omjera otpora W, u pojedinoj temperaturnoj to¢ci mjerio elektri¢ni otpor termometra,

R.

Zbog sloZzenosti matematickog modela postupka odredivanja koeficijenata devijacijskih
funkcija, za procjenu pripadne mjerne nesigurnosti upotrijebit ¢e se Monte Carlo metoda [63],
prema dijagramu toka na Slici 49. Kao ulazni parametri koriSteni su podaci iz umjernice
(Tablica 13.), gdje se 7; odnosi na temperaturne toCke umjeravanja, R; na pripadni otpor
termometra a Uy(7;) na nesigurnost umjeravanja. U prvom je koraku nesigurnost temperature

. _— . e . . . .. .. OR
iz umjernice U(T;) (izraZzena u jedinici temperature), pomocu koeficijenta osjetljivosti —
T=T,
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preratunata u nesigurnost otpora UfR;). Buduéi da iz umjernice nisu dostupni podaci o
razdiobi ve¢ samo mjerne nesigurnosti u pojedinoj temperaturnoj tocci, prema principu
maksimalne entropije [64], uvodi se pretpostavka normalne razdiobe. Nakon inicijalizacije
brojaca iteracija, pokrece se programska petlja u kojoj se za svaku fiksnu temperaturnu tocku
umjeravanja (7; ), u svakoj iteraciji » generira slucajni otpor (R;,) srednje vrijednosti R; i

U,(R)
2

standardne devijacije normalne razdiobe . Za generiranje slucajnog otpora koristi se

generator koji daje slucajne brojeve SB; i SB, s pravokutnom razdiobom, u intervalu izmedu
(0 1 1]. Slucajni brojevi SB; 1 SB; se zatim pomoc¢u Max-Mullerove transformacije [65]

prevode u oblik s normalnom razdiobom u intervalu [-1, 1] te se mnoZe sa standardnom

U,(R)
2

nesigurnosti u pojedinoj umjernoj tocci 1 zbrajaju s pripadnom srednjom vrijednosti

otpora R;. Ove se vrijednosti zatim koriste kao ulazni parametri za metodu najmanjih kvadrata
(jednadzbe (44) do (54), te se pronalaze koeficijenti devijacijskih funkcija a, b i (¢). Pomocéu
dobivenih koeficijenata racunaju se temperature 7% ,, iz seta pred-definiranih otpora R;. Otpori
Ry su odabrani tako da se pokrije cijelo podru¢je umjeravanja termometara (-197 °C do
660.323 °C), s korakom od 5 °C. Opisani postupak se ponavlja M puta, nakon Cega se za

svaki preddefinirani otpor R; dobiva M vrijednosti temperatura 7;. Pripadna nesigurnost

devijacijske funkcije u pojedinoj temperaturnoj tocci fk racuna se zatim pomocu jednadzbe:

M

()= [ 20 T )

r=1

gdje je:
u, (7_;) - nesigurnost devijacijske funkcije u temperaturnoj tocci T"k
M - broj iteracija Monte Carlo simulacije

Ty, - temperatura izracunata iz preddefiniranog otpora R; u pojedinoj iteraciji » simulacije

7_"k - srednja vrijednost svih temperatura dobivenih u iterativnom Monte Carlo postupku iz
fiksnog preddefiniranog otpora Ry

Opisani postupak izveden je u programskom paketu Microsoft Excel, pri ¢emu je za izracun

koeficijenata devijacijske funkcije koristen tablicni kalkulator dok se za vodenje postupka i

ostale proracune koristio programski jezik Visual Basic. Pri proraCunu mjernih nesigurnosti,

izvedeno je 2 x 10° iteracija (10° iteracija za pojedinu devijacijsku funkciju). Mjerne

nesigurnosti devijacijskih funkcija u ovisnosti o temperaturi prikazane su na Slici 47., a
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primjer dijagrama frekvencija za temperaturu 7_}( =30 °Cna Slici 48. U budzetu nesigurnosti

realizacije injiSta/rosiSta zraka, dobivene nesigurnosti devijacijskih funkcija nose oznake

U(CTTI,I) = U(CTTI,Z) =U(T)/2.

14

I~

o
(=]

Nesigurnost devijacijskih
funkcija U(T), mK

4 T T T T T T T
-200 -100 0 100 200 300 400 500 600
Temperatura T, °C

Slika 47. Nesigurnost devijacijske funkcije termometara U(T), izrazena s faktorom
pokrivanja i=2.
6.E+04
5.E+04
4 E+04 (I mY
3.E+04

2.E+04

Frekvencija

1.E+04

0.E+00

T, =30°C

Slika 48. Dijagram frekvencija Monte Carlo simulacija za temperaturu 7, =30 °C. Crvenom

linijom oznacena je teorijska normalna razdioba.

Prije upotrebe u generatoru injiSta/rosiSta zraka, ispravnost i karakteristike termometara
SPRT1 i SPRT2 su provjerene usporedbenim umjeravanjem u temperaturnim tockama -40 °C,
0 °C 1 150 °C. Umjeravanje je provedeno u LPM-u, prema internoj proceduri [66] a rezultati

su prikazani u Tablici 16.
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Ulazni podaci:
T, R(T)), U(T))

v

Iskazivanje mjerne nesigurnosti u pojedinoj
tocci umjeravanja u jedinici otpora
. OR
U(R)=U(T )x—
I ( i ) i ( L ) aT

Inicijalizacija brojaca
Monte Carlo iteracija

T=T,

r=1
A 4
Generator slu¢ajnih otpora s normalnom razdiobom:
I
R. =R LUR), ~2:In(SB,) sin(2-7-SB,)
: 5 2
T;" Rl.r TE‘ Rﬁ.r """ 7: R:.:
A 4 y A 4
Izracun koeficijenata devijacijskih funkcija metodom najmanjih
kvadrata

a, b, (¢)=/[(%. R,). (T B,,), . T, R, ]

Izratunavanje temperatura iz seta preddefiniranih
otpora R" (s temperaturnim korakom 5 °C)

T,

k.r

=T

“[R&. i, b (c)]
v

Broja¢ iteracija Monte
Carlo simulacija

r=r+l

Izrac¢un standardne nesigurnosti u
pojedinoj temperaturnoj tocki

-

u(F)= a7 (7 T

r=l1

Slika 49. Dijagram toka za odredivanje nesigurnosti devijacijskih funkcija Monte Carlo

metodom.
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Tablica 16. Rezultati umjeravanja termometara SPRT1 i SPRT2 provedenog u LPM-u i

usporedba s rezultatima umjeravanja iz laboratorija Fluke Corporation.

SPRTI1 SPRT2
tiz}fje:;ﬂtt;; Otpor |Tpuke - Trem| Otpor  [T'ruke - T'Lpm net/igzrrﬁzst
°C Q mK Q mK mK
-39.974 | 21.3843 -3 21.4870 3 12
-0.009 | 25.4693 0 25.5909 0 12
150.025 | 40.3644 0 40.5582 1 20

Na temelju usporedbe rezultata umjeravanja provedenih u Fluke Corporation 1 u LPM-u,

zakljuceno je da su termometri ispravni i da se mogu koristiti u generatoru.

4.8.2 Samozagrijavanje termometara SPRT1 i SPRT2

Mjerenje otpora termometra R vr$i se u skladu s Ohmovim zakonom, pri ¢emu se kroz
osjetnik propusta poznata struja /, a mjeri se pad napona U. Pritom se zbog protjecanja struje
u osjetniku oslobada toplina, Sto dovodi do blagog porasta njegove temperature. Ovaj efekt
opc¢enito slijedi Fourierov zakon: porast temperature 7" je proporcionalan utroSenoj snazi, a
naziva se samozagrijavanje. Pojednostavljeni model ovisnosti temperature termometra 7' o

struji / dan je izrazom (56) i Slikom 50. [67]

T(1)=T(0 A)+I*-R(T)-(r, +1,) (56)
gdje je:
T (I ) - temperatura osjetnika termometra kroz koji protjece struja /

T (O mA) - temperatura osjetnika termometra kada kroz njega ne bi protjecala struja
1 - efektivna vrijednost struje kroz osjetnik termometra
R(T ) - otpor osjetnika termometra

ro1ry - unutarnjii vanjski toplinski otpor izmedu osjetnika termometra i njegovog okolisa
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A
\
It

Brtva Zatitna cijev  Punilo Osjetnik temperature

Slika 50. Pojednostavljeni model samozagrijavanja termometra.

Vrijednost unutarnjeg toplinskog otpora termometra r, ovisi o konstrukciji termometra i
temperaturi, a vanjskog », o mediju u kojim je termometar okruzen (miran zrak, tekucina,
brzina strujanja medija, fiksna tocka, i sl.) 1 temperaturi.

Opcenito je samozagrijavanje moguce procijeniti postupkom mjerenja s dvije struje, kako je

prikazano na Slici 51.

Stabilizacija Pauza zbog tranzijentne Pauza zbog tranzijentne
A temperature promjene otpora y 8 promjene otpora
&
o
o
1
g I, (1 mA) I, V2 mA) l I, (1 mA)
50- L r g
=
5
= T, T,
: e " i 2 N
— - > | aje e er eme,
Mjerenje temperature Mjerenje temperature  Mjerenje temperature min
(n ocitanja) (n ocitanja) (n ocitanja)

Slika 51. Prikaz procesa mjerenja samozagrijavanja termometra postupkom s dvije struje.

Iznos samozagrijanja termometra raCuna se na temelju rezultata mjerenja prema jednadzbi
(57).

T(1,)-T(0 A)=M12 (57)

r-rr
U slucaju da se koriste struje s odnosom 1, = \/5 -1, izraz (57) prelazi u:

T(1,)-T(0 A)=T(1,)-T(1) (58)
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Ispitivanje samozagrijavanja termometara SPRT1 1 SPRT2 najprije je provedeno u uvjetima
upotrebe sa strujama /, =1mA i [, :\/5 mA. U tu su svrhu termometri postavljeni na svoje

radne pozicije u kupki s LRS-om te je podeSena ispitna temperatura od -65 °C. Za mjerenje
otpora termometara koriSten je termometrijski otporni most proizvodaca ALS, model F18 s
deklariranom to¢noS¢u 0.1 ppm u kombinaciji s etalonskim otpornikom Tinsley, model
5685A, nazivnog otpora 100 Q. Za vrijeme mjerenja etalonski otpornik je bio smjeSten u
uljnoj kupki na temperaturi 23 °C. Rezultati mjerenja prikazani su na Slici 52., iz koje je
vidljivo da je samozagrijavanje termometara SPRT1 i SPRT2 zanemarivo u odnosu na

oscilacije temperature u kupki, te ga nije moguce odrediti u uvjetima upotrebe.

-64.420 qp=mmm=mcmne S - I i s s B e
-64.425
-64.430
-64.435
-64.440
-64.445
-64.450

Temperatura, °C

-64.455 J

Broj ocitanja

Slika 52. Rezultat ispitivanja samozagrijavanja termometara SPRT1 i SPRT2 u uvjetima

upotrebe.

Iz navedenog razloga ispitivanje samozagrijavanja je ponovljeno ali ovaj se put umjesto
kupke kao zona kontrolirane temperature koristila trojna tocka vode. Rezultati ispitivanja
prikazani su na Slici 53. Samozagrijavanje termometra izracunato je prema jednadzbi (58) a
iznosi Crr31 = Crrzz = 0.34 mK. Budu¢i da rezolucija otpornog mosta predvidenog za
mjerenje temperature injiSta/rosiSta (1 mK) nije dovoljna za detekciju samozagrijavanja,
oCitanja temperature se nece korigirati za iznos samozagrijanja, ve¢ ¢e se ono uracunati u
doprinos povecanju nesigurnosti mjerenja. Pod pretpostavkom da je samozagrijavanje
termometra u trojnoj tocci vode veée od samozagrijavanja u uvjetima upotrebe, izmjerena
vrijednost od 0.34 mK se moZe usvojiti kao poluinterval granica pogreSke pravokutne
razdiobe. Standardan doprinos samozagrijavanja ukupnoj nesigurnosti mjerenja temperature
iznosi tada U(Crr3,1) = U(Crr32) = 0.2 mK.
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25.59172 - I,=\2 mA
SPRT2

YR |
P

0.34 mK

Slika 53. Primjer rezultata ispitivanja samozagrijavanja termometara SPRTI1 i SPRT2 u

trojnoj toc¢ci vode.

Ukupna nesigurnost mjerenja samozagrijanja termometara procijenjena je na temelju
nesigurnosti mjerenja otpora i nesigurnosti struje pobude. Nesigurnost mjerenja otpora
proizlazi iz rasipanja ocCitanja omjera s mosta, stabilnosti etalonskog otpornika, temperaturne
stabilnosti kupke s etalonskim otpornikom, utjecaja samozagrijavanja etalonskog otpornika,
nelinearnosti mosta i promjene koeficijenta osjetljivosti termometra. Buduéi da se mjerenja
samozagrijavanja izvode u kratkom vremenskom periodu od 30 minuta, doprinos pogreski
zbog nestabilnosti etalonskog otpornika moze se zanemariti. Mjerenjem stabilnosti
temperature kupke s etalonskim otpornicima (poglavlje 0) utvrdeno je da je utjecaj
temperaturne promjene otpornika takoder zanemariv. Za struje pobude manje od 5 mA utjeca;j
samozagrijavanja etalonskih otpornika smjesStenih u kupke s dobrim konvektivnim prijenosom
topline moze se zanemariti [68]. Standardna nesigurnost mjerenja samozagrijavanja zbog
nelinearnosti mosta eksperimentalno je utvrdena u [49] a iznosi 40 puK. Kako bi se utvrdila
nesigurnost zbog utjecaja struje pobude, na otporni je most prikljucen digitalni multimetar s
8.5 znamenki. Ovim ispitivanjem je izmjereno prosje¢no odstupanje omjera struja pobude od

1,/1,=0.074%, §to izrazeno u jedinici temperature iznosi =1 uK.
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4.8.3 Vremenska promjena karakteristike termometara SPRT1 i SPRT2

u periodu izmedu umjeravanja

U toku eksploatacije termometara izvodilo se viSe mjerenja sa svrhom utvrdivanja vremenske
promjene njihove karakteristike. NajceS¢e se pratila promjena otpora termometara u ledu, za
Sto je koristen platinski otporni termometar vece razine tocnosti. Osim usporedbene provjere u
ledu izvrSena je i provjera promjene otpora u trojnoj toc¢ci vode. Na temelju mjerenja u trojnoj
tocci vode utvrdena je prosjena godiSnja promjena otpora termometra od 0.3 m€2., odnosno

a(Crr21) = a(Crrz2) = 3 mK, izrazeno u jedinici temperature.

4.9 Odabir i ispitivanje karakteristika termometara za mjerenje

temperature zraka u komorama saturatora i predsaturatora

4.9.1 Umjeravanje termometara PRT1 i PRT2

Budu¢i da su za mjerenje temperature zraka u komorama saturatora i predsaturatora
predvideni termometri industrijske razine to¢nosti (klasa A prema IEC 60751 [69]), najprije
su umjerena i preliminarno ispitana Cetiri termometra, od kojih su zatim odabrana dva koja su
koriStena u daljnjem istrazivanju (PRT1 1 PRT2). Termometri su umjereni u LPM-u metodom
usporedbenog umjeravanja prema proceduri opisanoj u [66]. Umjeravanje je provedeno u
devet temperaturnih tocaka u podrucju izmedu -70 °C i 20 °C. Kao zone kontrolirane
temperature koriStene su vodena i alkoholne kupke (KUP) u koje je postavljen bakreni
izotermalni blok (IZOBL) s cetiri provrta za termometre. U dva provrta bloka postavljeni su
etalonski termometri (SPRT1 i SPRT2), a u preostala dva provrta ispitivani termometri.
uvjeti ispitivanja. Referentna temperatura odredena je kao srednja vrijednost ocitanja
etalonskih termometara. Za mjerenje otpora termometara koriSten je otporni most F700
(TOM) u kombinaciji s multipleksorom (MP) i etalonskim otporom (Rpyx) nazivnog otpora
100 Q. Mjerna linija za umjeravanje termometra shematski je prikazana na Slici 54. a rezultati

umjeravanja su dani u Tablici 17.
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Etalonski termometri
SPRTI1 i SPRT2

Racunalo i
programi

Umjeravani termometri / H
L 1
Izotermalni blok Multipleksor (MP) ‘ |
o lolololololo 0 0 0 © GPIB_[
o lofofotololo 06 0 0 6 [—— —
- o lololololole 0 0 0 © ’_
o lolololololo 0 0 0 ©
11 || ‘
R,
| | £ & FIX
4:: | o 100 Q
Otporni most (TOM) o o p—
Vodena / alkoholna kupka Etalonski otpornik

Slika 54. Linija za umjeravanje termometara za mjerenje temperature komore saturatora i

predsaturatora.

Tablica 17. Rezultati umjeravanja termometara za mjerenje temperature komore saturatora i

predsaturatora provedenog u LPM-u.

i:g;l;:g: 110529CP H (%SéTglC)O 110529CN : 1((;)51§§2C)M
Duljina termometra: | 500 mm 500 mm 300 mm 300 mm
Temperaturna tocka Otpor Otpor Nezligj;OSt Otpor Otpor Nesll(g:u;ost
T, (°C) Ri, () | Ri,(Q) |Ui(T),(mK) [ Ri, () | Ri, () |U:(T}), (mK)
-70.203 | 72.1950 | 72.2281 +18 72.2240 || 72.2044 +19
-60.277 | 76.1647 | 76.1958 +16 76.1911 76.1713 +17
-49.975 | 80.2674 | 80.2972 +15 80.2898 | 80.2710 +17
-29.945 | 88.2022 [ 88.2308 +15 88.2175 | 88.2017 +17
-14.954 | 94.1089 [ 94.1349 +15 94.1112 || 94.1036 +17
-4.959 | 98.0301 98.0555 +15 98.0269 | 98.0222 +17
0.046 | 99.9885 | 100.0140 +15 99.9836 || 99.9799 +17
9.969 | 103.8639 | 103.8880 +15 103.8294 | 103.8512 +17
20.017 | 107.7745 || 107.7981 +15 107.7064 || 107.7578 +17

Napomene: sivom bojom su oznaceni stupci termometara koji nisu odabrani za daljnje istrazivanje pa za njih
nisu iskazane nesigurnosti umjeravanja. Razlike u mjernim nesigurnostima umjeravanja termometara PRT1 i
PRT2 posljedica su razlika njihovih histereza.
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Buduéi da je umjeravanje termometara izvrSeno u devet toCaka, za opisivanje ovisnosti

temperature termometara o njihovom otporu koriSteni su polinomi 4. stupnja [70]:

R=R/(1+a-T+b-T*+c-T’+d-T*) (59)
gdje je:
Ry - otpor termometra na temperaturi 0 °C
T - temperatura termometra

a,b,c,d - individualni koeficijenti termometra

Otpor Ry i koeficijenti polinoma za pojedini termometar pronadeni su na temelju rezultata
umjeravanja, metodom najmanjih kvadrata (Tablica 18.). Pritom je potrebno rijesiti sustav

jednadzbi (60).

8_S:0.8S_0_8S_O A
oa

T~ s T~ T Yo __09 (60)
ob oc od

b

gdje je:

[Rl.—RO(1+a-7; +b-7}2+c-Ti3+d-1}4)]2
1 (61)

2

[R[. —(R,+Ry-a-T,+R,-b-T} +R,-c-T’ +R0-d-T,.4)]

3
M=

Il
.MZ

1

T; — referentna temperatura u pojedinoj tocci umjeravanja

R; — otpor umjeravanog termometra u pojedinoj tocci umjeravanja

Dobiveni koeficijenti su koriSteni u nastavku istrazivanja za izraCun temperature iz

izmjerenog otpora termometara.

U matricnom zapisu sustav jednadzbi (60) ima sljedeci oblik:

N N N N N
NoXLOXT 2T QT R
2T 2T 2T X YT R | XRT
R R | P SN I
ZT ZT ZT ZT ZT R,-b|= ZRT (62)
N N N N N RO-C N
DT YT YT YT |Rd] | DRT
l;l 4 1;1 5 l;l 6 l;l 7 t;l 8 1;1 4
PR ARDWAEDW AN AW SRT
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Tablica 18. Koeficijenti karakteristika termometara za

saturatora i predsaturatora.

mjerenje temperature komore

Serijski broj termometra: || 110529CP 1 1(%5131?1(30 110529CN 1 18)51319,;1\4
Duljina termometra: 500 mm 500 mm 300 mm 300 mm

RO, (Q) 99.9710 99.9961 99.9613 99.9619

a, (°C'1) 3.9125E-03 3.9105E-03 3.8969E-03 3.9097E-03

b, (°C'2) -6.3188E-07 | -6.2468E-07 | -1.1138E-06 | -6.5483E-07

c, (°C'3) -8.0779E-10 | -4.5371E-10 | -9.2450E-09 | -1.0227E-09

d, (°C'4) -1.3768E-11 | -9.7871E-12 | -6.6684E-11 | -1.3859E-11

Napomena: sivom bojom su oznaceni stupci termometara koji nisu odabrani za daljnje istrazivanje.

Nakon odredivanja koeficijenata, za svaki je termometar izraCunata srednja standardna

nesigurnost njegove karakteristike, prema jednadzbi:

5 ﬁ:[Ri—Ro(l+a-7;+b-7;2+c-7}3+d-7;4)]2

u= _—= i=1 Py 63
v N-—-m (63)

gdje je:
v=N-m - broj efektivnih stupnjeva slobode sustava

N - broj umjernih to¢aka

M - broj koeficijenata odredenih na temelju umjeravanja (odn. stupanj polinoma

karakteristike termometra uvecan za jedan)

Ovaj podatak koristio se kao jedan od kriterija prilikom odabira termometara za nastavak

istrazivanja (Tablica 19.), pri ¢emu je termometar s manjom nesigurnoS¢u ocijenjen

4.9.2 Ispitivanje histereze termometara PRT1 i PRT2

Histereza se kod otpornih termometara ocituje kao promjena otpora na odredenoj temperaturi,
ovisno o temperaturama kojima je termometar prethodno izloZzen. Glavni uzrok histereze je
naprezanje koje nastaje u platini zbog razlike u njenom toplinskom Sirenju (odnosno
skupljanju) u odnosu na toplinsko Sirenje podloge na koju je uc¢vrséena [71, 72]. Histereza
kod platinskih otpornih termometara predstavlja jedan od najve¢ih doprinosa u ukupnoj

nesigurnosti mjerenja temperature [73]. Zbog toga ¢e se koristiti kao kriterij pri odabiru
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termometara za daljnje istrazivanje, kao i za procjenu mjerne nesigurnosti umjeravanja
termometara. Ispitivanje histereze provedeno je u temperaturnim tockama 10 °C, -30 °C
1-70 °C, najprije silaznim, a zatim uzlaznim redoslijedom. Kao zona kontrolirane temperature
koriStena je alkoholna kupka Kambi¢ (KUP). Razlika ocitanja ispitivanih i etalonskih

termometara (Tablica 19.) pra¢ena je pomocu linije za umjeravanje termometara (Slika 54.).

Tablica 19. Rezultati preliminarnog ispitivanja Cetiri termometra radi selekcije za daljnje

istrazivanje.
M;j je t tur e .

Namjena termometra: sJ:trer;inj :111? irjmoiiu Ispitivanje predsaturatora
Oznaka termometra: (PRT1) (PRT2)
Serijski broj termometra: 110529CP | 110529CO | 110529CN | 110529CM
Duljina termometra: 500 mm 300 mm
Standardna devijacija reziduala polinoma 4. reda
T=T(R). mK 1.9 0.9 8.0 1.2
Odstupanje od etalona pri ponovljenom mjerenju u temp.

o P OJ prp ! Jere P 3.4 0.9 -38.3 1.6
toCki 10 °C, (T1sprtanik-7 ETALON)SILAZNO, MK
Odstupanje od etalona pri ponovljenom mjerenju u temp.

"y P JO prp ! yere P 6.2 4.5 -22.9 5.0
tocki-30 °C, (T1sprranik-T ETALON)SILAZNO, MK
Odstupanje od etalona pri ponovljenom mjerenju u temp.
tocki~70 °C, mK 3.1 3.2 3.6 3.1
Odstupanje od etalona pri ponovljenom mjerenju u temp.

o P JO prp ! Jere P -6.1 -3.6 -12.0 -5.4
toCki-30 °C, (T1sprranik-T ETALON)SILAZNO, MK
Odstupanje od etalona pri ponovljenom mjerenju u temp.

"y P OJ prp ! Jere p -6.1 -5.7 -0.7 -5.5
tocki 10 °C, (T1sprtanik-7 ETALON)sILAZNO, MK
Histereza u tocki-30 °C 2a(C 11s3), mK 12.3 8.1 10.9 104
Histereza u tocki 10 °C 2a (C 15 3), mK 9.5 6.6 37.6 7.1
Standardna devijacija oCitanja t tra u kupki

ndardna devijacja 001?.nja. ermometra u kupkina 63 6.4 133 6.7

temperaturi 10 °C (459 ocitanja u periodu ~15h), mK
Standardna devijacija oCitanja termometra u kupki na 11 0.9 0.9 L0
temperaturi -70 °C (280 ocitanja u periodu ~9h), mK ’ ’ ' ’
Standardna devijacija o¢itanja termometra u trojnoj tocki L4 03 0.5 0.4
vode (0.01 °C, 85 ocitanja u periodu 28 min), mK ’ ’ ’ '
Standardna devijacija o¢itanja termometra u trojnoj tocki
zive (-38.8 °C, 120 ocitanja u periodu 40 min), mK 0.38 045 0.72 0.83

Napomena: sivom bojom su oznac¢ene karakteristike losijeg termometra, gledano po pojedinom kriteriju.
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Histereza termometara izraCunata je zatim sljedece jednadzbe:

AT, HIST — ‘( TISPITANIK -T ETALON )SILAZNO - (TISPITANIK -T ETALON )UZLAZNO ‘ (64)

pri ¢emu je pozitivan kriterij za izbor termometara bio njen manji iznos.

Za vrijeme ispitivanja histereze, pratila su se 1 oitanja termometara na temperaturama 10 °C 1
-70 °C, u trajanju od najmanje 8h. Dobiveni podaci takoder su se koristili pri odabiru
termometara, a pozitivan kriterij predstavljala je veca stabilnost o€itanja (manja standardna
devijacija). Kako bi se umanjila nesigurnost ispitivanja zbog temperaturne stabilnosti zone
kontrolirane temperature, stabilnosti ocitanja termometara takoder je ispitana 1 na
temperaturama trojne tocke vode i trojne tocke zive, u trajanju od najmanje 28 minuta.

Na temelju rezultata ispitivanja prikazanih u Tablici 19., za daljnje istraZivanje odabrani su

termometri sa serijskim brojevima 110529CO (PRT1) i 110529CM (PRT?2).

4.9.3 Odredivanje nesigurnosti umjeravanja termometara PRT1 i PRT2

Iako je postupak usporedbenog umjeravanja termometara i nacin odredivanja pripadne mjerne
nesigurnosti otprije poznat i opisan u priru¢niku kvalitete Laboratorija [66], u nastavku ce,
zbog razlika u odnosu na uobicajeni postupak, biti izveden matemati¢ki model primjenjiv na
predmetno umjeravanje. Kod uobicajenog postupka umjeravanja predvidena je upotreba
otpornog mosta koji mjeri otpor termometara, dok je predmetno umjeravanje izvrSeno
mostom koji prikazuje odnos otpora. Iz ovog su razloga u matematicki model ukljucene
dodatne sastavnice nesigurnosti, vezane uz etalonski otpornik te su modificirane sastavnice
vezane uz otporni most. Odredivanje mjerne nesigurnosti izvrSeno je u skladu s GUM

metodom [31, 74].

4.9.4 Nesigurnost odredivanja  temperature zone  Kkontrolirane

temperature PRT1 i PRT2

Odredivanje otpora pojedinog etalonskog termometra u jednoj umjernoj tocci vrsi se prema

modelu:

R (Tsl) = (XTS,i + CXTSl,i + CXTsz,i ) ’ (RS,i + CRSl,i + CRSZ,i ) (65)
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gdje je:
R(Ts,[):XTs,;‘Rs,; - srednja vrijednost otpora i-tog etalonskog termometra za vrijeme

umjeravanja u pojedinoj temperaturnoj tocci
i - indeks etalonskog termometra i opreme koriStene za mjerenje otpora i-tog

etalonskog termometra

Xg; - ocitanje s otpornog mosta tijekom mjerenja otpora i-tog etalonskog termometra
(aritmeticka sredina n=20 ocitanja)

Cxrsi; - 1ispravak zbog nesigurnosti mosta kojim je mjeren otpor i-tog etalonskog
termometra, ukljucuje nelinearnost

Cyrsp; - 1spravak zbog rezolucije mosta

Ry, - otpor iz umjernice etalonskog otpornika

Crs1; - ispravak zbog promjene vrijednosti otpora izmedu dva umjeravanja (drift)

Crsy; - ispravak zbog promjene temperature etalonskog otpornika (u odnosu na

temperaturu pri kojoj je umjeren)

Nakon S§to je izmjeren otpor etalonskih termometara, potrebno je izracunati pripadajucu

temperaturu 7, te izvrsSiti daljnju korekciju pomocu jednadzbe kojom se dobiva srednja
temperatura zone kontrolirane temperature 7, :

n

Z(Tsl + CTSl,i + CTS2,[)

Tyr = = n + Corap (66)
gdje je:
1, - srednjatemperatura zone kontrolirane temperature
T, - temperatura i-tog etalonskog termometra
n - broj koriStenih etalonskih termometara (kod predmetnog umjeravanja n=2)
Crs,; - ispravak temperature i-tog etalonskog termometra na temelju podataka iz umjernice
Crs,; - ispravak temperature i-tog etalonskog termometra zbog promjene vrijednosti otpora

izmedu dva umjeravanja (drift)
Corap - ispravak zbog nestabilnosti i nehomogenosti temperaturnog polja unutar radnog

volumena zone kontrolirane temperature (kupke)
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Za preraCunavanje promjena otpora etalonskih termometara R;g; u pripadne promjene

temperature, koristi se sljede¢i izraz:

aRTs,i
ATS,i = ARTS,i : or

-1

(67)

T:Ts,i

Uvrstavanjem izraza (65) 1 (67) u izraz (66), dobiva se oblik jednadZzbe prikladan za primjenu

u budzetu nesigurnosti:

-1
n

OR .
Tyr = lz T, (XTSJ 'RSJ) + X, '(CRSU " CRSZJ) ( r j

n<s oT

T=Ts;
' (68)

-1

+CTSU +C

ts2; |t CGRAD

OR.. .
+ (CXTSI,i + CXTSZ,!’)'(RSJ + CRSl’i " CRSZJ) [ 5;&[ J

T:TS,i

gdje je:

R -1 - recipro¢na vrijednost koeficijenta osjetljivosti otpora i-tog
TS,i

Pri izvodenju jednadzbe (68) u obzir je uzeta i Cinjenica da se za mjerenje otpora etalonskih

etalonskog termometra na promjenu temperature
T :TSJ

termometara koristi raCunalni program (poglavlje 3.13) koji oCitanje omjera s mosta X,

mnoZi s otporom etalonskog otpornika Ry, te iz ovog umnoSka odreduje temperaturu
termometra 7g;, (XTS,i RSI) Pritom program ne vrsi ispravke o€itanja mosta ( Cyrg,; 1 Cygy;)s

niti ispravke vezane uz otpor etalonskog otpornika (Cyg,; 1 Cig,;)- Iznosi ovih ispravaka

vec¢inom su jednaki nuli, ali im je pridruzena odredena nesigurnost pa se u modelu moraju
uzeti u obzir.

Ovisnost otpora etalonskih termometara (SPRT1 i SPRT2) o temperaturi R=R(T) opisana je
sljede¢im jednadzbama (izvedeno iz izraza (44) do (48), poglavlje 4.8.1):

- Za temperaturno podrucje od -189.3 °C do 0.01 °C

R, R, R, R... 2 [n(7/273.16 K)+1.5]
TS,z_a.[ Ts,z_lj_b.( Ts’l—lj-ln( Ts,l]:exp AO+ZA['|: n( )+ } (69)
R0401 R0401 R0401 R0.01 i=1 1.5
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- Zatemperaturno podrucje od 0.01 °C do 660.3 °C

2 3 .
R, R, R . 9 - !
a.( TS,1_1J+b.( TS,[—IJ +C'( TS,i _lj :CO+ZQ|:T/K 47851415 K:| (70)

.01 .01 .01 i=1

gdje je:
A;, C; - koeficijenti referentnih funkcija Wr(ﬂ)o) (Tablica 14.)

a, b, c - individualni koeficijenti termometra za pojedino temperaturno podruc¢je upotrebe
(Tablica 15.)

Roo1 - otpor termometra na temperaturi trojne tocke vode (7=0.01 °C, Tablica 13.)

Zbog slozenosti navedenih izraza, temperatura etalonskih termometra pronalazi se iterativnim

postupkom prema dijagramu na Slici 55., dok se koeficijenti osjetljivosti odreduju numericki:

U R

~ = j AR<< (tipi¢no 10 Q 71
AR — (tip ) (71)

ar
oR

Primjenom izraza (34) na modele (65), (66) 1 (68) dobivaju se modeli nesigurnosti

temperature zone kontrolirane temperature:

2

u’ (RTS,i) = [”2 (XTS,i ) +u’ (CXTSI,i ) +u’ (CXTS2,i )]'(Rs,i +Crsi, t+ CRS2,i)

+ [”2 (RS,i ) +u’ (CRSI,i ) +u’ (CRsz,i )} ’ (XTS,i + Cyrsiy + Cxrsay )2 (72)

U (Tyer ) =+ ’ p +1° (Corap ) (73)

-2

| [ OR .
u’ (TZKT) = pel Z[uz (XTS,i) +u’ (CXTSI,i) +u’ (CXTSZ,I'):I : (RS,i + Crspy + Cray )2 ( a;s,: J

=T,

-2

OR

[uz (Rs’i) U (CRS"") +u’ (CRSZJ)J ’ (XTS,[ + Cyrsy + erszﬁf)z ( 5?1.]

(74)

+

I=TI,

+u’ (CTSI,i)+u2 (CTSZ,i) +u’ (CGRAD)
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!

Inicijalizacija koraka i brojaca Izrafunavanje:
iteracija:
n=n+1
k=10 °C, n=0
+ T,=T,+k
Unos izmjerenog / poznatog fR,=¢(T, a, b, c...)
otpora termometra: ' N

R

v

Pretpostavi prvu temperaturu:

Dali je:
] NE

[AR)-R | > [fIR)- Ry,|

T,=-200 °C

T

Izratunavanje /R, na temelju
pretpostavljene temperature i . pawes
individualnih koeficijenata k= (-1)*k/10

termometra: r

=a(T,,a,b,c.. .
SR =8(T, ) Izra¢unavanje:
| I=T,
Ry =Ry,

Dali je:
DA

-6
k[>10 i n<1000

Trazena temperatura:

T=T!

Slika 55. Dijagram toka za iterativnu metodu odredivanja temperature T iz otpora R

termometra - ista metoda je upotrebljavana za sve oblike koriStenih funkcija

f(Ry=g(T).

Sve sastavnice koje utjeCu na mjernu nesigurnost odredivanja temperature zone kontrolirane
temperature za temperaturnu to€ku umjeravanja -70 °C prikazane su u Tablici 20. Iznosi

nesigurnosti pojedinacnih sastavnica utvrdeni su ili metodom A, na temelju vise ponovljenih
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mjerenja (npr. u |:Ts,i (XTS’i Ry, )] iu ( Xosi ) prema jednadzbi (43) ili metodom B na temelju

podataka iz umjernica, tehnickih podataka i zasebnih ispitivanja koriStenih instrumenata i

dodatne opreme.

Tablica 20. Primjer budZeta mjerne nesigurnosti odredivanja temperature zone kontrolirane
temperature prilikom umjeravanja termometara PRT1 i PRT2 u temperaturnoj
tocci -70 °C.

) ) ) Ommaka Vrijednost | Nesigurnost| Koef osj. | Doprinos
Izvor mjerne nesigurnosti:
X u(xi) OT /oX u (T zxT)
Temperatura etalonskog termometra SPRT1 Tsi(Xrs1'Rs1) | -70.2038 °C 0.09 mK
Umjeravanje etalonskog termometra SPRT1 Crsia O0mK [ 3.50 mK ]0.50 mK/mK | 1.75 mK
Promj talonskog t tra SPRT1
romjena ofpora etalonskog termometra Crel 0mK | 3.46 mK [0.50 mK/mK | 1.73 mK

izmedu dva umjeravanja

Temperatura etalonskog termometra SPRT2 Ts2(Xr1s2'Rs1) | -70.2018 °C 0.05 mK
Umjeravanje etalonskog termometra SPRT2 Crsi2 O0mK | 3.50 mK |0.50 mK/mK | 1.75 mK

Promjena otpora etalonskog termometra SPRT2

. . . Creo 0mK | 3.46 mK |0.50 mK/mK [ 1.73 mK
izmedu dva umjeravanja ’
Ocitanje omjera s otporrnog mosta (SPRT1)  [Xrg) 0.182562 [-] 0.09 ppm|0.49 mK/ppm| 0.04 mK
Ocitanje omjera s otporrnog mosta (SPRT2)  |Xrs» 0.182065 [-] 0.05 ppm|0.49 mK/ppm| 0.02 mK
Nelinearnost otpornog mosta C xrsi.1 0 ppm| 0.60 ppm|0.69 mK/ppm| 0.41 mK
Rezolucija otpornog mosta Cxrs. 0 ppm| 0.29 ppm|0.69 mK/ppm| 0.20 mK
Umjeravanje etalonskog otpornika Rs1 100.00026 Q 0.04 mQ [1.25 mK/mQ | 0.04 mK
Promj talonsk rnika izmed

romjena ofpora etajonskog ofpornika zmedu. . 0Q | 0.02mQ [1.25 mK/mQ | 0.03 mK
dva umjeravanja ’
Temperatura etalonskog otpornika Crs2.1 0Q 0.10 mQ [1.25 mK/mQ | 0.12 mK
Prostorna nehomogenost temperaturnog polja u
radnom volumenu zone kontrolirane temperature C arap O mK | 585 mK |1.00mK/mK | 583 mK
KORIGIRANA TEMPERATURA Tzkr= -70.203 °C | NESIGURNOST ZONE: 6.8 mK
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4.9.5 Doprinos umjeravanih termometara PRT1 i PRT2 ukupnoj

nesigurnosti umjeravanja

Otpor umjeravanog termometra odreduje se pomocu sljedec¢eg modela:

Re(T) = (K * o+ Cre) (R + Cog #Ca) + - 55 +C 2 09)
X Tx =Tzkr X Tx =Tzkr

gdje je:

RX (TX) - otpor umjeravanog termometra na temperaturi zone kontrolirane temperature

Xex - oCitanje s otpornog mosta tijekom mjerenja otpora umjeravanog termometra

(aritmeticka sredina n=20 ocitanja)

Cusr - ispravak zbog histereze umjeravanog termometra
Cr =Tx — T - ispravak zbog razlike temperatura zone i umjeravanog termometra

oR,
oT,

- koeficijent osjetljivosti otpora o temperaturi, u temperaturnoj tocci Tx=Tzxt

Tx =Tzt

Rs, Crsir Crsrs Xixs Cxrxi» Cxrxa - Sli€no kao i u izrazu (65)

Jednadzba za izracun koeficijenta osjetljivosti Ry dobiva se deriviranjem izraza (59):
X Tx =Tzkr
ORy 5 3 76
p =R, (a+2:b- Ty +3:C-Thy+4-d -Tp;) (76)
X Tx =Tzt

Primjenom izraza (34) na model (75), dolazi se do modela nesigurnosti umjeravanja

termometra:

uz(Rx):I:UZ(XRX)"'Uz(CXR)ﬂ)"’UZ(CXsz)]'(Rs+CRS1+CR32)2
+[u2(RS)+uz(CRSl)+u2(<CRSz)]-(XRx +Copxs +me)2 (77)
2 2
ORy ) ORy
X C X
aT U (Coer) aT

X Tx =Tzkr X Tx =Tzr

+U’ (CHIST)

Sastavnice mjerne nesigurnosti umjeravanja za temperaturnu tocku -70 °C prikazane su u

Tablici 21. Iznosi nesigurnosti pojedinacnih sastavnica utvrdeni su ili metodom A (npr.
u ( Xex - R )) ili metodom B na temelju podataka iz umjernica, tehnickih podataka i zasebnih

ispitivanja koriStenih instrumenata i dodatne opreme.
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Tablica 21. Primjer budZeta nesigurnosti umjeravanja termometara PRT1 1 PRT2 u

temperaturnoj tocci -70 °C.

Omaka Vrijednost | Nesigurnost| Koef. osj. | Doprinos
Izvor mjerne nesigurnosti
X u(xi) OT /oX u (T zkr)
Izmjereni otpor umjeravanog termometra '
(PRT! ili PRT2) XrxRs 72.22808 Q 0.03 mQ mQ/mQ mQ
Histereza umjeravanog termometra C aist O0mK | 520 mK |0.40 mQ/mK | 2.08 mQ
Ocitanje omjera s otporrnog mosta Xrs1 0.722279 [-] 0.27 ppm|0.10 mQ/ppm| 0.03 mQ
Nelinearnost otpornog mosta C xrsi.1 0 ppm| 0.60 ppm|0.10 mQ/ppm| 0.06 mQ
Rezolucija otpornog mosta Cxrs. 0 ppm| 0.29 ppm|0.10 mQ/ppm| 0.03 mQ
Umjeravanje etalonskog otpornika Rsi 100.00026 Q 0.04 mQ [0.72 mQ/mQ | 0.03 mQ
Promyj talonsk rnika izmed
romjena otpora etalonskog ofpormica pmedu 00 | 0.02mQ|0.72 mymQ | 0.02 mQ
dva umjeravanja ’
Temperatura etalonskog otpornika Crs2.1 0Q 0.10 mQ [0.72 mQ/mQ | 0.07 mQ
Deviacia temperature zone kontrolirane C zxr 0mK | 6.81 mK [0.40 m/mK | 2.72 mQ
temperature
KORIGIRANI OTPOR Rx= 7222808 @ |NESIGURNOST 3.4 mQ
UMJERAVANJA (k=1): g o o

Nesigurnosti umjeravanja termometara PRT1 1 PRT2 u ostalim temperaturnim to¢kama dane
su u Tablici 17., gdje su prikazane s faktorom pokrivanja k=2, koji odgovara pouzdanosti od
95%. U budZetu nesigurnosti realizacije injiSta/rosiSta zraka, dobivena nesigurnost

umjeravanja termometra ima oznaku U(Crr1,3) = U(T)/2.

Za odredivanje nesigurnosti koeficijenata interpolacijske funkcije (Tablica 18. i jednadzba

(59)) koristena je Monte Carlo metoda, na nacin opisan u poglavlju 4.8.1.

=]

16

.

o

oo

Nesigurnost interpolacijskih
funkeija U(T), mK
1o

(=]

Temperatura, °C

Slika 56. Nesigurnost interpolacijske funkcije termometara PRT1 1 PRT2 U(T), izraZena s
faktorom pokrivanja k=2.
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4.9.6 Ispitivanje samozagrijavanja termometra za mjerenje temperature

komore saturatora (PRT1)

Samozagrijavanje platinskih otpornih termometra u uvjetima upotrebe moze biti jedan od
najutjecajnijih sastavnica u ukupnoj nesigurnosti mjerenja temperature [75]. Stoga ga je
potrebno utvrditi u uvjetima umjeravanja te i u uvjetima upotrebe termometra. Iako je
ispitivanje samozagrijavanja u uvjetima stabilne temperature relativno jednostavno (uz
odredenu nesigurnost), ono je u uvjetima realnih mjerenja znatno otezano. Poteskoc¢e nastaju
kao posljedica tranzijentnih pojava, koje u uvjetima nestabilne temperature nikada ne i§¢eznu

u potpunosti.

U ovom radu ispitano je samozagrijavanje termometra predvidenog za mjerenje temperature u
komori saturatora (PRT1). Budu¢i da se termometar za mjerenje temperature predsaturatora
(PRT2) u uobic¢ajenom radu generatora injisSta/rosiSta zraka ne koristi, ispitivanje njegovog

samozagrijavanja nije izvrseno.

Mjerni sustav za ispitivanje samozagrijavanja termometra sastojao se otpornog mosta
proizvodaca ASL, model F18 s deklariranom to¢nos¢u 0.1 ppm u kombinaciji s etalonskim
otpornikom nazivnog otpora 100 Q. Most je preko GPIB sucelja bio povezan s raCunalom.
Automatsko biljezenje ocitanja s mosta, pronalaZenje pripadne temperature kao i promjena
struje kroz ispitivani termometar vrSeni su pomodu racunalnog programa opisanog u

poglavlju 3.13.

Samozagrijavanje termometra ispitano je u uvjetima umjeravanja te u radnim uvjetima na
temperaturama <-50 °C, -35 °C, -5 °C 1 10 °C. Za vrijeme ispitivanja u uvjetima umjeravanja
termometar je bio smjeSten u bakreni izotermalni blok, pri ¢emu se u bloku nije nalazio niti

jedan drugi termometar.

Ispitivanje u radnim uvjetima provedeno je s termometrom smjeStenim u komori saturatora na
visinama 20 mm te 1.5 mm od dna komore. Komora saturatora je u oba slucaja bila napunjena
vodom do razine 10 mm (= 8 mm leda zbog razlike u gustotama leda i vode). Shematski
prikaz mjerne linije s polozajima termometra u komori saturatora prikazan je na Slici 57.
Ispitivanje je izvr§eno pri protocima zraka od 0.5 L-min™ i 2 L-min™". Koriitena je metoda s
dvije struje 1)=1 mA i 1,=V2 mA, gdje je pri svakoj struji izvrieno najmanje N/3=60 o¢itanja
temperature. Vremenski razmaci izmedu ocitanja iznosili su 5s za ispitivanja u radnim
uvjetima (veca stabilnost temperature) te 10 s za ispitivanja u uvjetima umjeravanja (manja

stabilnost temperature).
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Slika 57. Linija za ispitivanje samozagrijavanja termometra za mjerenje temperature zraka u

komori saturatora.

Ovisno o stabilnosti temperature, u svakoj to¢ci mjerenja vrsilo se izmedu deset 1 114
promjena struje (manje promjena kod vece stabilnosti). Primjeri dijagrama dobivenih
mjerenjem samozagrijanja u radnim uvjetima i u uvjetima umjeravanja prikazani su na

Slici 58.

Zbog relativno velike nestabilnosti temperature (naroCito kod ispitivanja u uvjetima
umjeravanja), ovdje nije bilo moguée primijeniti tradicionalan nacin odredivanja
samozagrijavanja opisan u poglavlju 4.8.2, ve¢ je osmisljena nova metoda obrade podataka
dobivenih mjerenjem. Podaci se pritom obraduju u dvije faze. U prvoj fazi se, za pojedine
uvjete mjerenja, odreduje srednje trajanje stabilizacije termometra nakon skokovite promjene
struje, trranz. U drugoj fazi se struji |; pripisuje posljednje olitanje temperature prije
promjene struje, T(l;) (OcCitanje j=N/3, gdje je j indeks promatranog ocitanja temperature a N
ukupan broj o€itanja temperature kod jednog mjerenja s dvije struje) dok se struji I, pripisuje
prva temperatura ocCitana po isteku vremena odredenog u proSlom koraku (u odnosu na
trenutak promjene struje), T(l) (O¢itanje j=N/3+m(ttranz), gdje je m(trranz) broj ocitanja
koji odgovara trajanju stabilizacije termometra). PronalaZenje vremena stabilizacije
termometra vrsi se pomocu programa izradenog u programskom jeziku Visual Basic (u sklopu
tabli¢nog kalkulatora Excel). Program se izvrSava prema algoritmu prikazanom na Slici 59. a

primjer dijagrama za pracenje njegovog rada dan je na Slici 60.
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Slika 58. Primjeri dijagrama dobivenih mjerenjem samozagrijavanja termometra PRT1 u

uvjetima upotrebe (a) i uvjetima umjeravanja (b).

Samozagrijavanje se nakon pronalazenja temperatura T(l;) i T(l;) izracunava pomocu
jednadzbe (58) (poglavlje 4.8.2). Kako bi se potvrdila primjenjivost opisane metode,
odredivanje samozagrijavanja izvrSeno je i pomocu dodatne metode. Ovdje se kod pojedine
struje odredivala srednja vrijednosti najmanje deset oCitanja temperature. Pritom program kod
pojedine struje povecava broj promatranih ocitanja, sve dok ovo povecanje rezultira
smanjenjem standardne nesigurnosti tipa A (jednadzba 43). Promatra se najmanje deset
ocitanja koja prethode trenutku promjene struje te najmanje deset oCitanja nakon promjene
struje, po isteku prethodno odredenog vremena stabilizacije termometra trranz. Razlike u

iznosima samozagrijanja dobivenim na opisane nacine krecu se u granicama od 0.0 mK do
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0.8 mK. U uvjetima upotrebe utvrdeno je tipi¢no vrijeme stabilizacije termometra od
trranz =55 s = 30 s dok je u uvjetima umjeravanja utvrdeno vrijeme od trranz =30 s. Rezultati

ispitivanja samozagrijavanja prikazani su na Slikama 61. 1 62.

Matematicki modeli za odredivanje samozagrijavanja i procjenu pripadne nesigurnosti dani su

sljede¢im izrazima:

SZ=T(1,=v2mA)-T(l,=1mA)=T, T,

oT
= [(Xlz + CXIll +CX112)_(X11 + CXIZI + CXI22 )]'(Rs + CRsz)' aRX (78)
X szm
2
oT
C,-C,) —X
+( ) Il) alx szm
ot |
uz(SZ):uz(TH)+u2(Tu)+[2-u2(CXI)+2-u2(CX2)]-(RS)2- X
OR |y Tu+T
ot [
+[u2 (Rs)+U2 (CRsz):"(Xlz - Xy )2 : aRz e (79)
)
2
+[u2(CH)+u2(Cu)]-& +U* (Cpon)
Olx |y Tt

Znacenje pojedinih Clanova izraza (78) i (79) dano je u primjeru budZeta nesigurnosti

(Tablica 22.).

ProSirene nesigurnosti ispitivanja samozagrijavanja u uvjetima upotrebe kre¢u se u granicama
od 0.6 mK do 1.7 mK, dok se u uvjetima umjeravanja ove vrijednosti nalaze u granicama od
2.0 mK do 3.0 mK (faktor pokrivanja k=2). Budu¢i da se ispravak zbog samozagrijavanja
(Crr32) odreduje kao razlika izmedu samozagrijavanja u uvjetima upotrebe 1
samozagrijavanja u uvjetima umjeravanja, pripadna standardna nesigurnost ove razlike racuna

se pomocu jednadzbe:

u (CTT3,3 ) = \/u ’ (Szupotreba) +u ’ (Szumjeravanje) (80)

Rezultiraju¢i doprinos samozagrijavanja termometra na ukupnu nesigurnost realizacije

U(Crrs3) krece se u granicama od 1.1 mK do 3.5 mK.
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|
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segmenata iz proslog koraka, pri cemu su iz izracuna iskljuceni

segmenti koji sadrze o¢itanja temperature u trajanju LRANZ

m(f'l'R;\NZ ) =

nakon promjene struje:

N/3-6 2/3-N-6 N=6
D s+ s, + ¥ g
=1 =N/3+m(typanz ) =2/3N+m{typanz )
SV(SI ) J / (frranz J (Frranz

N-2. m(‘f'rmw )
v

Pronalazenje standardne devijacije standardnih devijacija segmenata iz proslog koraka, pri emu su iz izracuna

iskljuéeni segmenti koji sadrze o¢itanja temperature 7 u trajanju LIRANZ nakon promjene struje:

N/3-6 2/3-N-6 N-6

[s -8V (s )]1 + ) [s_; - SV (s, ):I1 v b [s_,. - SV(J:,-)]2

J=l J=N13+m(tpanz) J=213-N+m(trpanz)
s(s)=

= N—2'm(f1-g,\xz)

v

Pronalazenje trajanja stabilizacije termometra nakon promjena
struje, na temelju slijedeceg uvjeta:

za s; SSV(sp)+s(s;): 4, =t
ly =1; =l

—Iyn

!

v

liranz = max(r“, t)

DA

Da li je algoritam

izvrsen prvi put ?

I

Slika 59. Algoritam za pronalazenje vremena stabilizacije termometra nakon promjene struje.
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Slika 60. Dijagram uz pojasnjenje algoritma za trazenje vremena stabilizacije ispitivanog

termometra nakon promjene struje.

Tablica 22. Primjer budZeta nesigurnosti za ispitivanje samozagrijavanja termometra PRT1

postavljanog na visinu 1.5 mm od dna saturacijske komore u temperaturnoj tocci

-50 °C, pri protoku zraka od 2.2 L-min™".

Izvor mjerne nesigurnosti Omaka| Vrijednost |Nesigurnost| Koef osj. | Doprinos
Xi uxi) OT /ox u (T zkr)

Temperatura ispitivanog termometra PRT1 pri

.. Tn -49.5950 °C 0.36 mK |1.00 mK/mK | 0.36 mK
struji | |
Temperatura ispitivanog termometra PRT1 kod

) T -49.5886 °C 0.27 mK |1.00 mK/mK | 0.27 mK
struje 1,
Ocitanje omjera s otporrnog mosta kod

L . X 0.804483 [-]
mjerenja sa struyjom |
Ocitanje omjera s otporrnog mosta kod
L . X 0.804509 [-]

mjerenja sa strujom | ,
Nelinearnost otpornog mosta Cxi 0 ppm| 0.08 ppm|0.25 mK/ppm| 0.03 mK
Rezolucija otpornog mosta Cx2 0 ppm| 0.03 ppm|0.25 mK/ppm| 0.01 mK
Umjeravanje etalonskog otpornika Rs 100.00026 Q 0.04 mQ |0.00 mK/mQ | 0.00 mK
Temperatura etalonskog otpornika Cre 0Q 0.10 mQ |0.00 mK/mQ | 0.00 mK
Ispravak struje I Cn OmA | 0.01 mA |15.4 mK/mA | 0.09 mK
Ispravak struje | , Cp OmA | 0.01 mA |15.4 mK/mA | 0.13 mK
Ponovljivost mjerenja Cron 0mK | 0.36 mK |1.00 mK/mK | 0.36 mK

SAMOZAGRIJANJE, S7Z= 6.4 mK

NESIGURNOST (k=2), USZ)= 1.2 mK
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Slika 61. Rezultati ispitivanja samozagrijavanja termometra PRT1 u uvjetima upotrebe na
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Slika 62. Rezultati ispitivanja samozagrijavanja termometra PRT1 u uvjetima upotrebe na

poziciji 1.5 mm od dna saturatora (u ledu/vodi) te u uvjetima umjeravanja.
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4.9.7 Vremenska promjena karakteristike termometara PRT1 i PRT2 u

periodu izmedu umjeravanja

Utvrdivanje vremenske promjene otpora termometra izvr§eno je umjeravanjem u trojnoj tocci
vode. Mjerenja su provedena u vremenskom razmaku od 17 mjeseci pri ¢emu je izmjerena
prosjecna godisnja promjena otpora od -2.0 mQ., odn. a(Crrz3) = -5.1 mK, izrazeno u

jedinici temperature.

4.10 Odredivanje nesigurnosti zbog provodenja topline kroz tijela

termometara SPRT1, SPRT2 i PRT1

Buduc¢i da termometri za mjerenje temperature saturatora nisu potpuno uronjeni u radni medij
kupke, neuronjeni dio tijela termometra nalazi se u doticaju sa zrakom ¢ija je temperatura visa
od temperature kupke. Zbog razlike u temperaturama uronjenog i neuronjenog dijela
termometra, pojavljuje se toplinski tok kroz tijelo termometra koji zagrijava osjetnik i tako
uzrokuje pogresku prilikom mjerenja temperature. Jednostavnim modelom provodenja topline
kroz tijelo termometra u blizini njegovog vrha moguée je povezati pogresku mjerenja

temperature s dubinom uranjanja termometra [76]:

ATm = (Tsobe - Tkup ) K- exXp ([_)_Lj (81)

eff
gdje je:
AT, - pogreska u mjerenju temperature zbog provodenja topline kroz tijelo termometra

Tsobe - temperatura zraka u okolini neuronjenog tijela termometra

Twp - temperatura medija u kupki

K - konstanta priblizno jednaka, ali ipak manja od 1
L - dubina uranjanja osjetnika termometra

Der - efektivni promjer termometra

Glavni nedostatak predmetne jednadZbe je nepoznavanje konstanti K i Des, koje ovise o
toplinskom otporu izmedu termometra i okoline te o toplinskim kapacitetima termometra i
kupke. U uvjetima intenzivnog mijeSanja medija kupke, predmetna jednadzba ipak pruza
zadovoljavajucu razinu toc¢nosti. Pritom se za D.g uvrStava vanjski promjer tijela termometra
uz K=1. Budu¢i da to¢an polozaj osjetnika unutar tijela termometra nije poznat, pozeljno je od
duljine uranjanja termometra oduzeti duljinu osjetnika, L i ovu vrijednost uvrstiti u jednadzbu.
Uvrste 1li se u jednadzbu (81) wvrijednosti za najnepovoljniji slucaj realizacije
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(Deff,SPRTl = 6.35 mm, LSPRT] = Luron'Losj = 200 mm, Tsobe = 30 OC i Tkup: ‘70 OC), dOlaZi N dO
iznosa pogreske: Crrgj = AT = 4.6:10”° mK = 0 mK. Nesigurnost ispravka konzervativno je

procijenjena na U(Crrs,i) = 1 mK.

4.11 Ispitivanje karakteristika termometrijskog otpornog mosta

Ispitivanje karakteristika mostova klju¢no je za odredivanje njihovog utjecaja na ukupnu
nesigurnost mjerenja otpora, odn. temperature i za otkrivanje nepravilnosti u njihovom radu
koje ukazuju na moguci kvar. Nacionalni mjeriteljski instituti koriste nekoliko metoda za
ispitivanje termometrijskih otpornih mostova, medu kojima je i ona pomocu kalibratora
otpornih mostova (RBC) [77-79]. Za ispitivanje nelinearnosti i to¢nosti mostova, u LPM-u se
koristi komercijalni kalibrator proizvodaca Isotech, model RBC100M. Teorijske osnove,
princip rada i postupak ispitivanja otpornih mostova upotrebom RBC-a detaljno su opisani u
literaturi [80-83]. RBC sadrzi Cetiri otpornika povezana u konfiguraciju slicnu Hamonovom

spoju, prikazanom na Slici 63.

O— ‘Rl R3 —0
— 1 I
o— —0
O J —O
—___ 1 [
o— R, R, o

Slika 63. Hamonov spoj.

Povezivanjem ovih otpornika u razli¢itim kombinacijama serijskih 1 paralelnih spojeva, RBC
na svom izlazu moze ostvariti 35 razli¢itih otpora u rasponu od 15.9 Q do 126.8 Q2. Moguce
kombinacije otpornika prikazane su u Tablici 23. Ovih 35 otpora koristi se za odredivanje

nelinearnosti mosta.
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Tablica 23. Prikaz 35 mogucih kombinacija dobivenih pomocu cetiri osnovna otpornika
ugradena u RBC. U tablici je s ,,+* oznacen serijski a s ,,//* paralelni spoj

otpornika.

Shema 1 otpori spojeva Shema 1 otpori spojeva

Ri, R2, R3, Ry Ri+R2, Ri+R3, Ri+R4, Ro+R3, Ra+Ry,
Ri:+ R4

o

o .

R1//R3, R1//R3, R1//R4, R2//R3, Ra//R4, R1+tR2//R3, R1+R2//Ry, R1+R3//R4,
R3//R4 R,+R1//R3, Ry+R /R4, Ry+R3//R4,
R3+R1//Ry, R3+R /R4, R3+R2//R4,
R4+R1//Ry, R4+R1//R3, R4+R2//R3

o I— J
R1//Ry+//R3//R4, Ri//Rs+//Ro//Ry,
J R1//Rat+//Ro//Rs

Ri+Ry//R3//R4, Ry+R1//R3//Ry,
R3+R1//R2//R4, R4+R1//R,//R3

U sustavu za realizaciju injiSta/rosiSta zraka predvidena je upotreba otpornog mosta ASL
F700A, koji prikazuje odnos otpora termometra (Rt) i etalonskog otpornika (Rs). Most se
uobicajeno koristi s postavkama ,,gain® 10°, §irina frekvencijskog opsega 1 Hz i struja 1 mA,
pa su se iste postavke koristile 1 za njegovo ispitivanje. U svrhu ispitivanje nelinearnosti, na
ulazni je konektor mosta umjesto termometra priklju¢en RBC, dok je na drugi konektor
prikljucen etalonski otpornik proizvodaca Tinsley, model 5685A nazivnog otpora 100 Q.
Otpornik je umjeren pri temperaturi 23 °C pa je za vrijeme ispitivanja bio smjeSten u
termometrijsku kupku punjenu uljem na istoj temperaturi, dok je RBC bio smjesten na sobnoj
temperaturi bez posebne regulacije. Za vrijeme ispitivanja mosta temperatura sobe se kretala u

granicama 22+1 °C, pri ¢emu deklarirane granice pogreske otpora RBC-a iznose £0.1 ppm.
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Nakon ispitivanja nelinearnosti, RBC 1 etalonski otpornik prikljueni su na most na suprotne
konektore, ¢ime je omoguceno ispitivanje dodatnih 30 recipro¢nih vrijednosti odnosa otpora.
Broj recipro¢nih vrijednosti odnosa otpora ogranicen je radnim podru¢jem mosta, koje se
nalazi u granicama izmedu 0.000000 i 4.000000. Ispitivanjem recipro¢nih vrijednosti odnosa
otpora, moguce je odrediti pogreSku mosta. Nominalne vrijednosti normalnih 1 recipro¢nih
omjera otpora prikazane su u Tablici 24., dok je linija za ispitivanje karakteristika mosta

shematski prikazana na Slici 64.

Tablica 24. Nominalni odnosi otpora koristeni prilikom ispitivanja karakteristika mosta F700

(< 4.000).

Nominalni odnosi otpora Nominalni reciprocni odnosi otpora

0.159 | 0.366* | 0.511 0.648 0.913 0.788 1.189 1.576 2.044 3.366

0.177 0.415 0.533 0.663 0.953 0.863 1.26 1.645 2.105 3.541

0.207 0.428 0.543 0.683 0.970 0.930 1.32 1.726 2.191

0.208 0.446 0.574 0.725 1.000 1.000 1.378 1.741 2.24

0.250 0.457 0.580 0.757 1.076 1.030 1.464 1.841 2.339

0.282* | 0.475* | 0.608 | 0.793* 1.159 1.050 1.508 1.877 241

0.297 0.489 0.634 0.841 1.268 1.096 1.542 1.958 2.733

* Omjeri ostvareni pomoc¢u osnovnih otpornika RBC-a

Racunalo i
programi
GPIB
_____ -1
/ .
( ) |
|
|
ey B
U e | [
_::: :5"_'=::
A | "® Termometrijski otporni most *| A |2 Isotech 100M
‘ ‘ ' Y RrBC ©
Termostatirana Etalonski otpornik, s /
kupka 100 Q s Mjerenje recipro¢nih _.*

~

-
~~_ odnosa otpora __-~

Slika 64. Linija za ispitivanje karakteristika termometrijskog otpornog mosta pomocu

RBC-a.
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Za odredivanje referentnih omjera otpora koristen je racunalni program isporu¢en s RBC-om.
Referentne omjere otpora RBC-a (R; do Ry4) 1 etalonskog otpornika (R) moguce je odrediti na
viSe na¢ina. U ovom su slu€aju najprije pronadeni osnovni omjeri otpora Ri/Rs, R2/Rs, R3/Rs 1
R4/Rs, koji minimiziraju razlike izmedu izmjerenih i izracunatih vrijednosti za sve
kombinacije odnosa otpora, nakon ¢ega su na temelju osnovnih izracunati i svi ostali
referentni omjeri. Osnovni omjeri otpora pronalaze se metodom najmanjih kvadrata, pri cemu
racunalo trazi vrijednosti kojima se postize minimalna varijanca razlika izmedu izmjerenih 1

izraCunatih vrijednosti za sve koriStene omjere otpora, prema jednadzbi (82):

1 d 2
P =—— > (X = X 82
Ny 2 X X (82)
gdje je:
s* - varijjanca razlike omjera otpora odredenih mjerenjem i1 metodom najmanjih
kvadrata
N - broj izmjerenih omjera otpora

p =4 - broj parametara pronadenih metodom najmanjih kvadrata (razlika N- o predstavlja

broj stupnjeva slobode vezano uz varijancu S)
i - indeks pojedinog izmjerenog omjera otpora
Ximjer - OMjeri otpora izmjereni mostom

Xiraz - omyjeri otpora odredeni metodom najmanjih kvadrata

Prilikom ispitivana nelinearnosti mosta utvrdena je pripadaju¢a standardna devijacija
reziduala u iznosu od 2.916-107 dok standardna devijacija vezana uz utvrdivanje granica
pogreske iznosi U(Cxrr1) = 5.995-10”. Progirena mjerna nesigurnost o¢itanja mosta odredena
je pomoc¢u jednadzbe U =+k-s, a iznosi U(Cxrr1) = 1.2:10°¢ (uz faktor pokrivanja k=2).

Rezultati ispitivanja mosta prikazani su na Slici 65.
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Slika 65. Rezultati ispitivanja termometrijskog otpornog mosta.

Umjeravanjem je utvrdena maksimalna pogreska mosta u iznosu od 1.24:107, koja je nesto
veca od deklarirane maksimalne pogreske u iznosu +1 ppm (za omjere otpora manje od

1.000000).

4.12 Ispitivanje karakteristika etalonskog otpornika

Ispitivanje stabilnosti etalonskog otpornika u termostatiranom kucistu izvrSeno je pomocu
otpornog mosta ASL F18, rezolucije 0.1 ppm i etalonskog otpornika smjestenog u uljnu
kupku. Posto etalonski otpornik u ulju ima nazivni otpor 25 €, na most je spojen preko
ulaznog priklju¢ka za termometar. Time je omoguceno koriStenje predmetnog mosta jer je
omjer otpora 25 Q / 100 Q manji od 1.3, Sto predstavlja najve¢i omjer koji je ovim mostom
moguce izmjeriti. Otpor etalonskog otpornika u kupki je temperaturno kompenziran za razliku
temperature kupke u odnosu na temperaturu umjeravanja. Mjerenje temperature kupke
izvrSeno je istovremeno s mjerenjem stabilnosti etalonskog otpornika. Pritom je koriSten
otporni most ASL F700A u kombinaciji s fiksnim otporom nominalnog otpora 100 Q 1
etalonski platinski otporni termometar. Linije za ispitivanje stabilnosti etalonskog otpornika i
pra¢enje temperature kupke shematski su prikazane na Slici 66. Ispitivanjem stabilnosti
temperature kupke za fiksne otpore utvrdeno je da su se, u trajanju od 65 sati, oscilacije
temperature kretale u granicama + 3.5 mK (pripadne oscilacije otpora ispitivanog etalonskog

otpornika su na razini + 0.7 pQ), Slika 67.

107



Ispitivanjem stabilnosti otpora etalonskog otpornika u grijanom kucistu (u normalnim
laboratorijskim uvjetima, u trajanju od 65 sati), utvrdeno je da su se oscilacije otpora kretale u
granicama a(Cgrsz) = £ 0.16 m€, Slika 68. Ekvivalentne pogreske u mjerenju temperature
iznose pritom a(Cgrsz) = = 0.4 mK za termometar nominalnog otpora 100 Q i a(Cgsz) = %
1.6 mK za etalonski termometar 25.5 Q. Na temelju izvrSenog ispitivanja donesen je
zakljuCak da je stabilnost otpora etalonskog otpornika u termostatiranom kucéistu

zadovoljavajuéa za njegovo koristenje u generatoru injiSta/rosisSta zraka.

Ispitivani etalonski
Radunalo i otpornik u grijanom
programi kuéistu \

/ \ Rerx
100 Q

Etalonski termometar

I
(SPRT) ol
Aa e N |
Etalonski I r
otpornici J;fg Z:“}
e ) o
: ™o Otporni most (0.1 ppm) o]
|
I__ /—r\ | |
| © o
é-ﬂo o]
—o o
o Otporni most (1 ppm) o] >§‘

N
Termostatirana kupka punjena
uljem na temperaturi 23 °C

Slika 66. Linija za ispitivanje stabilnosti etalonskog otpornika u grijanom kucistu.
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Slika 67. Rezultati mjerenja stabilnosti temperature ulja u kupki za etalonske otpornike pri
¢emu je mjerenje izvrSeno istovremeno s mjerenjem stabilnosti etalonskog

otpornika.
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Slika 68. Rezultati mjerenja stabilnosti etalonskog otpornika Tinsley 5685A u

termostatiranom kuciStu Tinsley 5648, izvrSeni tijekom 65 sati.

4.12.1 Vremenska promjena otpora etalonskog otpornika u periodu

izmedu umjeravanja

Koristeni etalonski otpornik ima dugu tradiciju umjeravanja, pa je olakSano pracenje njihove
godis$nje stabilnosti (Slika 69.). Prosje¢na godiSnja stabilnost etalonskog otpornika iznosi
a(Crs1) = 0.11 ppm. Posljednjim umjeravanjem utvrden je otpor otpornika od
Rs=99.99966 Q2 s  pripadnom  proSirenom  nesigurnoS¢u  umjeravanja  od

U(Rs) = £ 70 pQ, (k=2).
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99.99955 T T . . . .
0 10 20 30 40 50 60
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Slika 69. Vremenska promjena otpora etalonskog otpornika Tinsley S685A, u periodima
izmedu umjeravanja.
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4.13 Odredivanje ispravaka i nesigurnosti vezanih uz aerostatski tlak

U slucaju da prilikom mjerenja tlaka postoji razlika u visinama mjesta mjerenja i osjetnika
tlaka, ocitanje barometra potrebno je korigirati za iznos hidrostatiCkog, odn. aerostatskog
tlaka zraka u cijevima koje povezuju barometar s mjestom mjerenja. Korekcija se pritom vrsi

pomocu izraza:

satfisp Prarom T CPsat/isp,AER =PRaom T2, 0 '(hbamm - hsat/isp) (33)
gdje je:
Pavisp - tlak u komori saturatora, odn. u blizini osjetnika ispitivanog higrometra
P oo - ocitanje tlaka s barometra
Craviparr - 1Spravak zbog aerostatskog tlaka izmedu osjetnika tlaka i mjesta mjerenja
P, - gustoca zraka u cijevima koje povezuju barometar s mjestom mjerenja
g - ubrzanje sile teze

Pyarom — Naisp - Tzlika visina barometra i mjesta mjerenja

Za odredivanje gustoc¢e vlaznog zraka koristi se sljedeca jednadzba, [84-861]:

_Psat.Mz l_X I_Mv (84)
Pz R M
gdje je:
T - termodinamicka temperatura zraka [K]
Xmo - molniudio vodene pare u vlaznom zraku

M, - molarna masa suhog zraka
M, - molarna masa vode

R - opca plinska konstanta

Z

- faktor kompresibilnosti zraka

Iako se lokalno gravitacijsko ubrzanje moze odrediti pomo¢u medunarodne formule
nInternational Gravity Formula® [87], tj. jednadzbe (85), za potrebe ovog istraZivanja
koriSteni su podaci dobiveni mjerenjima. Lokalno gravitacijsko ubrzanje za poziciju LPM-a

odredeno je iz podataka "Geofizike" [88] i iznosi grpv=(9.806218 + 0.00002) m/s* (k=2).

g =g, - (1+0.0053024 - sin’p — 0.0000058 - sin’ 2¢0) ~3.088 - H (85)
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gdje je:

2= 9,780327 ms™

ubrzanje sile teze na ekvatoru

® geografska §irina na mjestu mjerenja

H

nadmorska visina na mjestu mjerenja [m]

Nesigurnost ispravka zbog aerostatskog tlaka odreduje se primjenom jednadzbe (34) na

jednadzbu (83):
uz (CPsat/isp,AER) = uz (pz) g2 ' Ahz + le (g) ' pz2 ' Ah2 +1/l2 (Ah) : pzz ' g2 (86)

Pritom je nesigurnost gustoce u( pz) dobivena pod pretpostavkom pravokutne razdiobe

gustoce zraka unutar granica utvrdenih na temelju temperatura injista/rosiSta zraka u radnom
podrucju generatora (-70 °C do 10 °C), temperature zraka koja u cijevima izmedu komore
saturatora i barometra moze poprimiti vrijednosti izmedu (-70 °C i 30 °C) te tlaka zraka koji

se za vrijeme realizacije odrzava unutar granica od 1015 hPa 1 1060 hPa:

p,(T,, ==70 °C, T ==70 °C, P = 1060 hPa) =1817.72 g/m’
p, (T, =10°C, T =30 °C, P = 1015 hPa) = 1161.05 g/m’

ros

_1817.72-1161.05

u(p.) 23

=0.190 kg/m’

Prema [89] ukupna varijacija ubrzanja sile teZze na povrSini Zemlje iznosi 0.5% iz Cega se

moze izradunati pripadna nesigurnost od u(g) = 0.015 m-s™.

Standardne nesigurnosti mjerenja razlike visina komore saturatora odnosno ispitivanog
higrometra i barometra u(Ahgayisp-barom) procijenjene su na 150 mm.
Uvrstavanjem procijenjenih podataka u jednadzbu (86) izraCunava se standardna nesigurnost

zbog aerostatskog tlaka: u(Cpsagisp,aer) < 0.03 mbar.

4.14 Odredivanje nesigurnosti zbog necistoc¢a prisutnih u vodi

Prolaskom kroz komoru saturatora, zrak se dovodi u direktan kontakt s povrSinom leda/vode 1
pritom se zasi¢uje. Kada je ukupna izmjena topline i mase na povrsini vode/leda jednaka nuli,
temperatura zraka jednaka je temperaturi injista/rosiSta. Ova tvrdnja je to¢na samo ako u vodi
nisu prisutne necistoce. Buduci da je utjecaj necisto¢a na temperaturu injista i rosista relativno
mali, za njegovu procjenu se koriste aproksimativne metode [7, 13, 15, 90, 91]. U tu je svrhu

najprije potrebno odrediti maseni udio soli u otopini, do kojeg se dolazi na temelju mjerenja
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elektri¢ne vodljivosti otopine. lako se posude saturatora (komora saturatora, predsaturator i
ovlaziva®) pune deioniziranom vodom vodljivosti manje od 0.055 uS-cm™, prolaskom zraka
kroz posude moZze do¢i do blagog oneciScenja. 1z ovog se razloga vodljivost vode redovito
kontrolira, pri ¢emu je najveéa izmjerena vrijednost iznosila 9.8 pS-cm™ (pri temperaturi 25.9
°C). Pripise li se ova promjena vodljivosti, u cijelosti, prisustvu odredene soli, moguce je
odrediti njen utjecaj na temperaturu generiranog injiSta/rosiSta. Za izracun molarnih
koncentracija vodenih otopina NaCl i LiCl na temelju poznate elektri¢ne vodljivosti otopine,

koriStena je sljedeca jednadzba [92]:

A=A"-(60.20+0229-A")-c" (87)
gdje je:
A - ionska vodljivost [m*S-mol”]
A’ - ionska vodljivost otopine pri beskonaénom razrjedenju [m*-S-mol™']
¢ - molarna koncentracija [mol-L"]

Za preratunavanje ionske vodljivosti & [uS-cm™]u A [m*S'mol™], koristen je sljedeéi izraz:

2
K[“_S}=A m”-S .{moq.lo3.%.1oﬁ.”_8.10—2.2 (88)
cm mol L m S cm

Pomocu izraza (87) i (88), izracunate su sljedec¢e molarne koncentracije NaCl i LiCl u vodi:

hacr | I
Crucr = 0.078% i e = 0.086%

otopine otopine

Pripadni maseni udjeli & odredeni su iterativnim postupkom iz jednadzbe:

¢ = Lo (£)-€ Eoy = 4.6 B £ _37 MBac (89)
M soli otopine g otopine
gdje je:
Msoi - molarna masa soli, (Mnac1 = 58.4428 g-mol'1 , Mviic1 =42.3940 g-mol'])

Gustoce otopina su pronadene interpolacijom izmedu vrijednosti navedenih u [92].
Parcijalni tlak vodene pare nad povrSinom otopine pronalazi se na temelju Raoultovog

zakona, pomocu jednadzbe:

eIJW, otopine = (1 - x) ’ eL/W (T) (90)
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gdje je:
X - kolic¢inski udio iona soli u otopini

€ w (T ) - tlak zasi¢enja vodene pare iznad povrSine vode na temperaturi 7 (jednadzba (8))

Primjenjivost Raoultovog zakona za odredivanje tlaka zasi¢enja eksperimentalno je potvrdena

u [93].

Molalnost otopine m racuna se iz masenih udjela koristenjem sljedece jednadzbe:

_ g
m_(l_g)'Msoli (91)

Koli¢inski udio iona soli povezan je s molalno§¢u otopine preko sljedece jednadzbe:

x=2- _m-My (92)
m-M, +1

gdje je My molarna masa vode (0.018 02 kg:mol™).

Jednadzbe (90) do (92) primijenjene su na vodene otopine NaCl i LiCl s koncentracijama soli
utvrdenim mjerenjem elektri¢ne vodljivosti. Ovim je postupkom ustanovljeno da se utjecaj
prisustva soli na realizaciju temperature injiSta/rosiSta kre¢e u granicama izmedu 21 pK i
46 K, u temperaturnom podruc¢ju injista/rosista izmedu -70 °C do 10 °C. Ispravku zbog
oneciS¢enja vode, Cavopa, se stoga pridruZzuje vrijednost nula, uz konzervativho

procijenjenu nesigurnost od #(Csa,vona) = 1 mK.

4.15 BudzZet nesigurnosti realizacije

Na temelju rezultata ispitivanja pojedinih sastavnih komponenata generatora injista/rosiSta
zraka, sastavljen je budzet nesigurnosti realizacije (Tablica 25.). Doprinosi pojedine
sastavnice prikazani su u milikelvinima a dani su za nekoliko temperaturnih tocaka
realizacije. U tablici su takoder prikazani koeficijenti osjetljivosti otpora pojedinog
termometra o temperaturi te osjetljivosti temperature realizacije o tlaku. Ukupna nesigurnost
realizacije u pojedinoj temperaturnoj to€ci injiSta/rosiSta dana je s faktorom pokrivanja k=2,

na razini pouzdanosti P=95%.
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Tablica 25. Budzet nesigurnosti realizacije ljestvice injiSta/rosista zraka.

Oznaka Temperatura inji§ta/rosista, °C
Kratak opis doprinosa:

u modelu =70 -50 -30 -10 1 4
Doprinos termometrijskog mosta Standardni doprinosi nesigurnosti realizacije, mK (k=1)
Ocitanja SPRTI, tip A uXrr,1) 0.2 0.3 0.1 0.3 0.3 0.5
Ocitanja SPRT2, tip A uXrrp) 0.2 0.4 0.2 0.4 0.3 0.4
Ocitanja PRTI, tip A uXrrs) 0.1 0.2 0.1 0.3 0.2 0.1
Nelinearnost u(Cxrr1) 0.8 0.8 0.8 0.9 0.9 0.9
Rezolucija u(CxrT2) 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4
Doprinosi etalonskog otpornika, R§S=99.99966 2
Umjeravanje u(Rs) 0.1 0.1 0.1 0.1 0.2 0.2
Dugoroc¢na stabinost (1 god.) |u (C grg1) 0.2 0.2 0.2 0.3 0.3 0.3
Temperatura u(CRrs) 0.3 0.3 0.4 0.4 0.4 0.4
Doprinos termometra SPRTI
Koeficijent osjetljivosti, 0T /OR , mK/mQ 9.7 9.7 9.8 9.9 9.9 9.9
Umjeravanje u(Crri) 3.5 2.8 2.3 2.3 2.5 2.5
Dugoro¢na stabilnost (1 god.) [u (C tr12.1) 1.8 1.8 1.8 1.8 1.8 1.8
Samozagrijanje u(Crrs,)) 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2
Provodenje topline u(Crra) 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0
Doprinosi termometra SPRT2
Koeficijent osjetljivosti, 0T /OR , mK/mQ 9.7 9.7 9.8 9.9 9.9 9.9
Umjeravanje u(Crriz) 3.5 2.8 2.3 2.3 2.5 2.5
Dugoro¢na stabilnost (1 god.) [u (C t12.2) 1.8 1.8 1.8 1.8 1.8 1.8
Samozagrijanje u(Crrsp) 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2
Provodenje topline u(Crrap) 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0
|Doprinos termometra PRT1
Koeficijent osjetljivosti, 0T /OR , mK/mQ 2.5 2.5 2.5 2.5 2.6 2.6
Umjeravanje u(Crri13) 8.5 5.7 5.7 4.3 4.7 5.0
Dugoro¢na stabilnost (1 god.) [u (C tr12.3) 3.0 3.0 3.0 3.0 3.0 3.0
Samozagrijanje u(Crrsz) 3.5 3.1 3.1 3.1 2.7 2.7
Provodenje topline u(Crras) 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0
Histereza u(Crrss) 23 23 23 23 23 23
Doprinosi saturatora i kupke
Nehomogenost temp. polja | (C st GrAD) 9.0 7.5 6.0 4.5 4.0 3.5
Ucinkovitost saturatora u (C st UCIN) 22.0 18.0 18.0 18.0 18.0 18.0
Stabilnost temperature U (C sat.STAB) 2.5 2.5 2.5 2.5 4.5 4.5
Onecis¢enje vode u (C sat.vopA) 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0
Nehomogenost temp. polia | (C xup,GrRAD) 5.0 6.5 6.0 5.0 4.0 3.5
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Tablica 25. Budzet nesigurnosti realizacije ljestvice injiSta/rosista zraka - Nastavak

Kratak opis dporinosa Oznaka Temperatura inji§ta/rosi§ta, °C

u modelu -70 -50 -30 -10 1 4
Doprinosi zhog mjerenja tlaka u saturatoru
Koeficijent osjetljivosti, OT /0P ,mK/hPa || 6.7 8.1 9.6 11.2 13.8 14.3
Ocitanja, tip A u (P gar) 0.1 0.0 0.1 0.1 0.1 0.1
Umjeravanje U (C pgat1) 0.2 03 03 0.4 0.5 0.5
Rezolucija u (Cpsar2) 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Dugorocna stabilnost (1 god.) |u# (C pgat3) 0.4 0.5 0.6 0.6 0.8 0.8
Aerostatski tlak 1 (C psat AER) 0.1 0.1 0.2 0.2 0.2 0.2
Vremenska stabinost (1h) U (C psat.STAB) 2.0 2.4 2.9 34 4.1 43
Doprinosi zbog mjerenja tlaka na mjestu ispitivanja
Koeficijent osjetljivosti, OT /0P, mK/hPa | 6.7 8.1 9.6 11.2 13.8 14.3
Ocitanja, tip A u(Pigp) 0.1 0.0 0.1 0.1 0.1 0.1
Umjeravanje u (Copigp1) 0.2 0.3 0.3 0.4 0.5 0.5
Rezolucija u (C pisp2) 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Dugorocna stabilnost (1 god.) [u (C pigp3) 0.4 0.5 0.6 0.6 0.8 0.8
Aerostatski tlak u (C pisp,AER) 0.1 0.1 0.2 0.2 0.2 0.2
Vremenska stabilnost (1h) U (C psat.STAB) 2.0 24 2.9 34 4.1 43
Ukupna nesigurnost (k=2): 49.8 42.5 41.4 40.4 41.0 40.8
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5. USPOREDBA REALIZACIJA U MIKES-U i LPM-U

Usporedbe na podrucju mjerenja vlaznosti organiziraju se na globalnom i regionalnim
nivoima, kako bi poduprle medusobno priznavanje nacionalnih realizacija temperaturne
ljestvice injiSta/rosiSta. Buduc¢i da je vremenski razmak izmedu pokretanja regionalnih
klju¢nih usporedbi relativno dug, faktori slaganja nove ili znatno poboljSane realizacije u

pojedinoj zemlji mogu se odrediti i kroz suplementarnu bilateralnu usporedbu.

Kao europsko prosirenje prve klju¢ne usporedbe na podrucju mjerenja vlaznosti, usporedba
EURAMET.T-K6 uspjesno je zavrSena 2008. godine [12, 94]. Iako je sudjelovao u ovoj
usporedbi, LPM je nakon njenog zavrSetka u okviru ovog istrazivanja u suradnji s MIKES-om
razvio 1 izradio novi niskotemperaturni primarni generator tocke rose u okviru EURAMET
projekta P912. S novim generatorom znatno je prosireno mjerno podru¢je LPM-a te su bitno
smanjene pripadne mjerne nesigurnosti. Iz navedenih razloga, donesena je odluka o
pokretanju bilateralne usporedba izmedu LPM-a i MIKES-a. Kao koordinator klju¢ne
usporedbe EURAMET.T-K6 1 sudionik CCT-K6, MIKES je LPM-u osigurao vezu na
predmetne usporedbe s prihvatljivim mjernim nesigurnostima. Bilateralna usporedba izvedena
je prema protokolu ostalih K6 usporedbi [95], s razlikom da je kao prijenosni etalon koristen
samo jedan higrometar tocke rose a u shemu usporedbe dodana je nova tocka injiSta/rosista od
=70 °C [96]. Uspjesna realizacija mjerenja u sklopu ove usporedbe koristit ¢e se kao dokaz
mjernih moguénosti LPM-a i predstavljati podlogu za objavljivanje odgovarajuce CMC
vrijednosti u CIPM MRA KCDB bazi podataka, kao i prilikom proSirenja podrucja

akreditacije laboratorija.

5.1 Organizacija usporedbe

5.1.1 Sudionici usporedbe

Princip rada primarnih generatora tocke rose u oba laboratorija (MIKES-u i LPM-u) temelji se
na 1T-1P metodi, kod koje se plin zasi¢uje u jednom prolaz kroz saturator. Saturator je
uronjen u kupku te se bez regulacije tlaka vodi direktno do umjeravanih higrometara tocke

rose. Detaljan opis oba generatora dan je u poglavlju 3.3 te u literaturi [4, 14, 39, 97].
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5.1.2 Provedba usporedbe i mjerenja

Prvi set mjerenja (MIKESI1) proveden je najprije u MIKES-u u razdoblju izmedu ozujka i
travnja 2009. godine te zatim u LPM-u u razdoblju od listopada do prosinca 2009. godine.
Radi procjene dugorocne stabilnosti prijenosnog etalona, MIKES je izvrSio dodatni reducirani
set mjerenja (MIKES2) u periodu izmedu veljace 1 oZzujka 2010. Puni set mjerenja sastoji se
od cetiri ponovljena seta mjerenja na sljede¢im nominalnim temperaturama injista/rosista
zraka: -70°C, -50°C, -30°C, -10°C, 1°C i 20°C. Svaka nominalna temperatura
injiSta/rosiSta zasebno je reproducirana cetiri puta kako bi se reducirala moguca
neponovljivost prijenosnog etalona. Iz prakticnih razloga u MIKES-u su mjerenja u
nominalnoj tocci -70 °C provedena kao zaseban set. Zahtjev reproducibilnosti u ovom je
slu¢aju ispunjen reformiranjem sloj kondenzata na zrcalu prijenosnog etalona za svako
ponovljeno mjerenje. Higrometar je prije svakog mjerenja takoder ispran suhim filtriranim
zrakom dovedenim direktno iz adsorpcijskog susaca. Nakon zavrSetka mjerenja u setu
MIKESI detektirano je slabo propustanje zraka kroz brtvu endoskopa prijenosnog etalona. 1z
ovog je razloga usporedba u tocci -70 °C izvrSena nanovo, za vrijeme ponovljenog seta
MIKES2. Kako bi se otklonila pogreska zbog propustanja, kod analize rezultata u
tocei -70 °C, u obzir su uzeta samo mjerenja provedena u ponovljenom setu MIKES2. Za
vrijeme svih mjerenja tlak zraka u saturatoru kretao se u granicama od 102 kPa do 108 kPa.
Temperatura glave osjetnika prijenosnog etalona bila je 20 °C iznad realizirane temperature

injista/rosista.

5.2 Prijenosni etalon

5.2.1 Opis prijenosnog etalona

Kao prijenosni etalon u predmetnoj usporedbi koriSten je higrometar tocke rose s hladenim
zrcalom Svicarskog proizvodaca MBW, model 373L, serijski broj 03-0923 (detaljan opis
higrometra dan je u poglavlju 3.10). Instrument je takoder sudjelovao 1 u klju¢noj usporedbi
EURAMET.T-K6, kao jedan od 6 koriStenih instrumenata. Ocitanja s higrometra tocke rose
odredena su na temelju otpora platinskog otpornog termometra ugradenog u zrcalo
higrometra. Za mjerenje otpora termometra u MIKES-u je koriSten termometrijski otporni
most ASL F700B u kombinaciji s etalonskim otpornikom Tinsley 5685A nominalnog otpora
100 Q. Etalonski otpornik umjeren je u MIKES-u u skladu s najboljim umjernim

sposobnostima (CMC) objavljenim na internetskim stranicama BIPM-a.
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Zbog kvara mosta F700, koji je ovim istrazivanjem predviden za upotrebu u generatoru, LPM
je za mjerenje otpora termometra koristio zamjenski termometrijski otporni most ASL F18,
koji je umjeren u PTB-u. Etalonski most F18 tocniji je od mosta F700 za red veliCine
(0.1 ppm) a posuden je iz laboratorija za temperaturu LPM-a. U kombinaciji s mostom
koriSten je etalonski otpornik Tinsley 5685A nazivnog otpora 100 Q. Otpornik je umjeren u
akreditiranom laboratoriju za elektricne veli¢ine u Sloveniji, Slovenian Institute of Quality

and Metrology (SIQ) u skladu s njihovim najboljim umjernim sposobnostima.

Nesigurnosti zbog umjeravanja instrumenata za mjerenje otpora zanemarive su u odnosu na

nesigurnosti mjerenja temperature injista/rosista.

U svakoj nominalnoj toc¢ci mjerenja sudionici su prijavili otpor i pripadnu referentnu
vrijednost temperature inji$ta/rosiSta s pridruzenim mjernim nesigurnostima. Za vrijeme
usporedbe ispitan je utjecaj promjene protoka generiranog zraka na performanse prijenosnog
etalona, te je ustanovljeno kako je ovaj utjecaj zanemariv. PoSto su u oba laboratorija
koriStene iste postavke regulacije temperaturu glave etalona, moguce je zanemariti utjecaj

temperature glave na nesigurnost usporedbe.

5.2.2 Karakteristike prijenosnog etalona

Linearnost

Na Slici 70. prikazani su rezultati mjerenja provedenih u MIKES-u. Na dijagramu je moguce
uociti nelinearnost prijenosnog etalona u podrucju ispod -60 °C. U oba laboratorija, MIKES-u
1 LPM-u, provedena su dodatna ispitivanja s razli¢itim protocima zraka na temperaturi -70 °C,
kako bi se utvrdilo je li linearnost ovisna o protoku zraka kroz instrument. Ispitivanjima nije
utvrdena ovisnost ocitanja o protoku u podru¢ju od 0.4 L-min" do 0.8 L-min” pa se mozZe
zakljuciti da nelinearnost nije posljedica propustanja niti problema vezanih uz difuziju [98].
Vazno je napomenuti da je termometar prije ugradnje u zrcalo etalona bio umjeren samo u

podrucju od -60 °C do 60 °C.
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Slika 70. Rezultati umjeravanja u MIKES-u (uoc€ljiva je nelinearnost prijenosnog etalona).

Razlika izmedu temperatura injista/rosisSta dobivenih na temelju mjerenja otpora i
temperatura ocitanih s ekrana instrumenta

Ocitanja s ekrana prijenosnog etalona biljeZzena su pomocu serijskog RS232 sucelja
instrumenta te su usporedena s temperaturama izra¢unatim iz vrijednosti otpora termometra
zrcala, zabiljezenih u istom vremenu. Razlike izmedu temperatura injiSta/rosiSta dobivenih

mjerenjem otpora i o¢itanjem s ekrana instrumenta prikazane su na Slici 71.
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Slika 71. Razlike izmedu temperatura injista/rosista dobivenih mjerenjem otpora i ocitanjem

s ekrana instrumenta.

Iz dobivenih ocitanja nije moguce utvrditi moguci problem vezan uz mjerenje otpora koje se

koristilo kao primarni signal prijenosnog etalona.
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Vremenska promjena karakteristike prijenosnog etalona

Vremenska promjena karakteristike prijenosnog etalona odredena je usporedbom rezultata
dobivenih iz dvaju setova mjerenja provedenih u MIKES-u (MIKES1 i MIKES2). Za svaki je
set mjerenja metodom najmanjih kvadrata pronaden polinom drugog reda koji opisuje
ovisnost odstupanja prijenosnog etalona (PE) od referentne vrijednosti (REF) temperature
injiSta/rosiSta generiranog zraka, Slika 72. S obzirom na to da u tocci -70 °C nedostaju
rezultati iz prvog seta mjerenja (MIKES1), polinomi su pronadeni za sve to¢ke u podrucju
injista/rosista -50 °C do 20 °C, a zatim je izvrSena ekstrapolacija do temperature -70 °C.
Standardne devijacije regresija iznose 0.007 °C za set mjerenja MIKES1 1 0.011 °C za set
mjerenja MIKES2. Na Slici 72. moguce je primijetiti da najveca razlika izmedu polinoma u
podrucju -50 °C do 20 °C iznosi 0.014 °C, dok je u tocci -70 °C ova razlika 0.018 °C. Ova
razlika predstavlja vremensku promjenu karakteristike prijenosnog etalona za vrijeme
usporedbe. Budu¢i da u analizi rezultata nije izvrSena vremenski ovisna korekcija zbog
dugoroCne stabilnosti prijenosnog etalona, pripadna standardna nesigurnost je u podrucju

od -50 °C do 20 °C procijenjena na 0.018 °C a u tocci -70 °C na 0.022 °C.
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Slika 72. Polinomi drugog reda pronadeni na temelju rezultata umjeravanja MIKESI i

MIKES?2 u podru¢ju izmedu -50 °C 1 20 °C.
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5.3 Rezultati usporedbe

Rezultati mjerenja pojedinog laboratorija (Rja), u svakoj tocci usporedbe izraZeni su u obliku
razlike referentne temperature injiSta/rosiSta generiranog zraka Tinjrosrer 1 injiSta/rosista

izmjerenog prijenosnim etalonom Tinjros pE, Slika 73.

Ocitanja injiSta/rosiSta prijenosnog etalona dobivaju se iz otpora termometra ugradenog u

njegovo zrcalo, na temelju sljede¢ih jednadzbi [69]:

temperature iznad 0 °C:
Rzrcala = RO (1 +4- T;rcala +B- Tzzcala ) 5 (93)
temperature ispod 0 °C:

Rzrcala :R0|:1+A'Tzrcala +B'T2 +C(T _100).Tzicala:|’ (94)

zrcala zrcala
gdje je:

Tpreata, °C - temperatura termometra ugradenog u zrcalo prijenosnog etalona
Ry=100 Q - nominalni otpor termometra ugradenog u zrcalo na temperaturi 0 °C
A=3.9083 - 107 °C"'

B=-5.775-10" °C? koeficijenti polinoma

C=-4.183- 1077 °C*

Na temelju predmetne jednadzbe izvedena je inverzna funkcija:

L Z(ai 'Rzircala) 95)

4
=0

¢ime je olakSano pronalazenje temperature zrcala, odnosno temperature injista/rosiSta
izmjerene higrometrom.

Pritom je:

ap=-240.933 °C
a=2.1639 Q" - °C
ar=3.85487 - 107 Q* - °C
a=-1.84024 - 10° Q7 - °C
a=4.39692 - 10° Q" - °C
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Srednje vrijednosti razlika izmedu referentnih temperatura injiSta/rosiSta 1 injiSta/rosista
izmjerenih pomocu prijenosnog etalona R;,; za svaku toc¢ku usporedbe, racunaju se pomocu

jednadzbe:

1< 1
R, = Z ZRlah,l + é‘rep,lab = Z

4
( inj/ros,REF inj/ros,PE)j + é‘rep,lah (96)
=1

l

oep =0 - ispravak zbog neponovljivosti rezultata dobivenih reformiranjem sloja kondenzata
na zrcalu prijenosnog etalona, kod svake ponovljene realizacije. Procijenjeno je da
je ova korekcija jednaka nuli. Pripadna standardna nesigurnost ove korekcije
odreduje se pomocu jednadzbe (98).

i - indeks pojedine realizacije u setu od Cetiri realizacije

lab - indeks laboratorija

Prema [99], nesigurnost rezultata u pojedinoj tocci usporedbe u(Rj,p) moguce je izracunati

pomocu sljedeceg izraza:

1 4
u’ (R) = E{Z u’® (R, )} +u’ (5rep,lab)

O7)
1|, 5 1 . 2
= E z [Z/l (];nj/ros,REF) +u (];nj/ros,PE )] + E l:maX(Rlab,i) - mln(Rlab,i ):'
i=1
gdje je
u(R,,) - nesigurnost realizacije pojedinog laboratorija u pojedinoj to¢ci usporedbe
u(R,,,) - standardna nesigurnost pojedine realizacije u pojedinom setu mjerenja
u(S,,) - standardna nesigurnost zbog neponovljivosti rezultata unutar odredenog seta

mjerenja
u(an ,ms’REF) - nesigurnost realizacije referentne vrijednosti temperature injiSta/rosiSta zraka

(nesigurnost generatora)

U(Tjspe) - standardna nesigurnost mjerenja higrometrom kao posljedica kratkorocne

nesigurnosti mjerenja (nesigurnost ocitanja tipa A u pojedinoj realizaciji) 1

nesigurnosti mjerenja otpora termometra ugradenog u zrcalo etalona

Nesigurnost zbog neponovljivosti rezultata unutar odredenog seta mjerenja, zbog

jednostavnosti je procijenjena pod pretpostavkom pravokutne distribucije unutar podrucja
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mjerenja. Time je zbog malog broja podataka moguce lagano podcijeniti pravu vrijednost

varijance tipa A.

u (5rep,1ab )= % [maX(Rlab,i )_ min(R,,; )] (98)

Rezultati mjerenja u MIKES-u dobiveni su iz punog seta od cetiri ponovljena mjerenja

(MIKEST) osim u toc¢ci -70 °C gdje su koristeni rezultati iz drugog mjerenja (MIKES2).
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Slika 73. Rezultati mjerenja provedenih u MIKES-u i LPM-u izraunati pomoc¢u jednadzbi
(95) do (98). Krilca prikazuju prosSirenu mjernu nesigurnost s faktorom pokrivanja

k=2.

Budu¢i da nesigurnost vezana uz ponovljivost nije dominantna 1 da je distribucija
vjerojatnosti za svaki ponovljeni rezultat umjeravanja normalna, mozemo pretpostaviti da i
kombinirane standardne nesigurnosti imaju normalnu distribuciju. Zbog toga faktor

pokrivanja k=2 otprilike odgovara nivou pouzdanosti od 95%.
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5.4 Faktor slaganja

Faktor slaganja izmedu MIKES-a i LPM-a (Dwyikes,Lpm) 1zracunat je pomocu izraza:

DMIKES,LPM = RMIKES - RLPM + 5stab (99)

Pripadna standardna nesigurnost faktora slaganja odredena je koriStenjem izraza:

”(DMIKES,LPM )= \/“ : (RMIKES) +u’ (Ripy) + u’ (5stab) (100)

Procijenjeno je da srednja vrijednost korekcije zbog vremenske promjene karakteristike
prijenosnog etalona za vrijeme usporedbe (0., ) u jednadzbi (99) jednaka nuli. Nalin
odredivanja pripadne standardne nesigurnosti opisan je u poglavlju 5.2.2, gdje su dane i njene
vrijednosti.

Rezultati analize prikazani su na Slici 74. i u Tablici 26. Moze se vidjeti da je u svim toc¢kama
‘DMIKES,LPM‘ <U(Dygpsipm) » €ime je potvrdeno dobro slaganje izmedu laboratorija. Faktor
slaganja nalazi se u granicama izmedu 0.00 °C 1 0.02 °C s proSirenom mjernom nesigurnoS¢u

manjom od 0.1 °C. U podru¢ju temperatura injista/rosista od -50 °C do 20 °C, proSirena

mjerna nesigurnost nalazi se u granicama izmedu 0.06 °C 1 0.08 °C.
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Slika 74. Faktor slaganja izmedu MIKES-a i LPM-a. Krila prikazuju proSirenu nesigurnost s
faktorom pokrivanja £=2.
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5.5 Povezivanje rezultata s referentnim vrijednostima klju¢ne usporedbe

EURAMET.T-K6 (ERV)

Rezultate dobivene bilateralnom usporedbom moguce je u podru¢ju izmedu -50 °C 1 20 °C
preko MIKES-a povezati s referentnim vrijednostima usporedbe EURAMET.T-K6 (ERVks).
Budu¢i da je bilateralna usporedba izvrSena ubrzo nakon klju¢ne usporedbe i da je MIKES za
realizaciju ljestvice injista/rosiSta u oba slucaja koristio isti primarni etalon, razlika izmedu

realizacije LPM-a i ERVk¢ (AR pm) moze se izraCunati pomocu izraza:

ARLPM = RLPM —ER VK6 = ARMIKES - (RM]KES - RLPM) = ARMIKES -D

MIKES,LPM (101)

gdje ARuikes predstavlja razliku izmedu rezultata MIKES-a 1 ERVks, utvrdenu u usporedbi

EURAMET.T-K6 [94]. Pripadna nesigurnost realizacije ratuna se pomocu izraza:
u’ (ARLPM) =u’ (ARM]KES) +u’ (DM]KES,I_PM) (102)

Korelacija izmedu AR\ i Dyyepsipy Nije ukljucena u jednadzbu (102) ¢ime je nesigurnost

donekle precijenjena, buduci da je vrijednost korelacije negativna. Korelacija nastaje posto
pojedine komponente nesigurnosti (poput dugorocne stabilnosti termometara i nepotpune

ucinkovitosti generatora tocke rose) nisu odredene posebno za svako mjerenje.

Rezultati povezivanja realizacije LPM-a s referentnom vrijednostima klju¢ne usporedbe
EURAMET.T-K6 prikazani su na Slici 75. te u Tablici 26. Odstupanje rezultata LPM-a od
referentnih vrijednosti ERVxe krece se u granicama od -0.002 °C do -0.038 °C, s proSirenim
nesigurnostima realizacije u granicama od 0.062 °C do 0.076 °C u svim tockama K6
usporedbe.
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Slika 75. Razlika izmedu rezultata LPM-a i ERVke¢ (AR = Ripm — ERVke). Krila predstavljaju

prosirene nesigurnosti s faktorom pokrivanja k=2.
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Tablica 26. Rezultati bilateralne usporedbe izmedu MIKES-a i LPM-a i povezivanje
rezultata LPM-a s kljuénom usporedbom EURAMET.T-K6. ProSirene

nesigurnosti U su dane na nivou pouzdanosti 95% (k=2).

Tinjros |  MIKES-LPM LPM-ERV g MIKES-ERVy; | MIKES | LPM [MIKES, LPM
°c | D e°c |Uuw)°c| AR °C |U@R),°C| AR °C |U(AR),°C| u(drep,lab),°C | u(Jstab), °C
70 | 0.005 0.093 0.009 | 0.025 0.022
50 | 0.001 0.058 | -0.026 0.066 -0.025 | 0032 | 0.002 | 0.006 0.018
30 | 0.010 0.056 | -0.010 0.063 0.000 0.029 | 0.005 | 0.001 0.018
210 | -0.003 | 0.056 | -0.002 0.062 -0.005 0.026 | 0.002 | 0.002 0.018

1 0.013 0.061 -0.038 0.066 0.025 | 0.025 | 0.006 | 0.010 0.018
20 0.018 0072 | -0.021 0.076 -0.003 | 0.026 | 0.003 | 0.006 0.018
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5.6 Diskusija rezultata

Rezultati provedene usporedbe ukazuju na izuzetno dobro poklapanje realizacija u MIKES-u i
LPM-u. Takoder se moze primijetiti da su nesigurnosti LPM-a navedene u usporedbi vise od
nesigurnosti procijenjenih u poglavlju 4.15. Ova razlika posljedica je kvara odredenog broja
termometara, nastalog za vrijeme karakterizacije kupke. S obzirom na to da karakterizaciju
viSe nije bilo moguée ponoviti u kraéem vremenskom roku, istrazivanje je nastavljeno s
usporedbom. Potrebna procjena temperaturne homogenosti 1 stabilnosti kupke jednim je
dijelom izvrSena na temelju nepotpunih rezultata provedenih ispitivanja, a drugim na temelju
dugogodisnjeg iskustva sa slicnim kupkama. Pritom je izvrSena pesimistiCna procjena
pripadne mjerne nesigurnosti (worst case). Naknadnim ispitivanjem kupke utvrdene su
nesigurnosti i do Cetiri puta manje u odnosu na nesigurnosti deklarirane u usporedbi. Kvar je
takoder uzrokovao probleme vezane uz karakterizaciju saturatora u LPM-u, posto je jedan od
pokvarenih termometara bio predviden za mjerenje temperature unutar radnog prostora glavne
saturacijske komore, a u laboratoriju nije bilo prikladnog zamjenskog termometra. Iz tog je
razloga za procjenu nesigurnosti realizacije koriSten dio rezultata karakterizacije saturatora
provedene u MIKES-u. Pritom su u obzir uzete i moguce razlike u performansama saturatora
u drugacijem termalnom okruZzenju pa je i ova komponenta nesigurnosti pesimisti¢no
procijenjena (worst case). Naknadnim ispitivanjima, provedenim u LPM-u, utvrden je nizi
doprinos saturatora ukupnoj nesigurnosti realizacije. Primijene li se na usporedbu nesigurnosti
LPM-a navedene u budzetu (Tablica 25.), moze se vidjeti da bi one takoder bile potvrdene.
Neovisno o tome koje se nesigurnosti prihvate kao relevantne, hipoteza rada je i dalje

potvrdena.

Rezultati dobiveni usporedbom koristeni su kao dokaz mjernih moguénosti LPM-a te su
predstavljali podlogu za objavljivanje odgovaraju¢e CMC vrijednosti w CIPM MRA bazi
podataka, kao i prilikom proSirenja podrucja akreditacije laboratorija od strane njemackog
akreditacijskog tijela (DAkkS), te kasnije i Hrvatske akreditacijske agencije (HAA). Rezultati

predmetne usporedbe objavljeni suu [100].

Kroz usporedbu s MIKES-om rezultati LPM-a ¢e se takoder povezati 1 s referentnim

vrijednostima klju¢ne usporedbe CCT-K6 koja je joS uvijek u tijeku.
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6. ZAKLJUCAK

6.1 Pregled provedenog istraZivanja

U uvodnom dijelu disertacije dan je kratak pregled stanja te su predstavljene dosadasnje
aktivnosti 1 postignu¢a LPM-a na polju mjerenja vlaznosti. Takoder su opisani motivi ovog

istrazivanja te su postavljeni sljedeci ciljevi:

e ostvarivanje primarne realizacije ljestvice injiSta/rosista zraka u temperaturnom podrucju
od -70 °C do 5 °C,

e razvoj novog etalonskog sustava, kojim je Republici Hrvatskoj osigurana moguénost
ravnopravnog ukljuc¢ivanja u medulaboratorijske usporedbe nacionalnih etalona u okviru
europskih 1 svjetskih mjeriteljskih organizacija,

e definiranje nove eksperimentalne metode za umjeravanje etalonskih higrometara tocke
rose,

e razvoj novih matematickih modela primarne realizacije injiSta/rosiSta zraka i1 izracuna
pripadne mjerne nesigurnosti realizacije,

e razvoj nove programske podrske za upravljanje etalonskim sustavom te za prikupljanje
relevantnih mjerenih veli¢ina,

e potvrdivanje procijenjene nesigurnosti realizacije kroz medulaboratorijsku usporedbu s
nacionalnim etalonom Finske,

e prijenos mjerne sljedivosti na sekundarne etalone vlaznosti.

Kako bi se ostvarili ciljevi istrazivanja, postavljena je hipoteza disertacije u kojoj se tvrdi da
je pomocu novorazvijenog saturatora i postojece etalonske opreme za mjerenje i odrzavanje
njegove temperature moguce razviti eksperimentalne postupke i1 racunalne programe za
prikupljanje podataka te ih zajedno povezati u jedinstven primarni etalonski sustav za
generiranje zraka poznatog injiSta/rosista, pri ¢emu je proSirena nesigurnost realizacije manja

od £100 mK (na nivou pouzdanosti 95%).

Postavljeni ciljevi su ostvareni kombinacijom znanstvenih 1 inzenjerskih metoda,
proucavanjem 1 prilagodbom postoje¢ih teorijskih modela te provedbom praktickih
laboratorijskih eksperimenata. Na kraju poglavlja predstavljena je organizacija istrazivanja

podijeljena u sukcesivne faze.
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U drugom poglavlju je saZeto opisana osnovna terminologija te je dan kratak opis fizikalnih
osnova s podrucja mjerenja vlaznosti plinova. Opisani su 1 razliCiti nacini izrazavanja koli¢ine

vodene pare u plinovima.

Trece poglavlje daje pregled teorijskih osnova i mogucih metoda koje se u svijetu koriste za
ostvarivanje primarne realizacije temperature injiSta/rosiSta plina. Pritom su istaknute
prednosti 1 nedostaci pojedine metode. Obrazlozen je odabir 1T-1P metode realizacije, koja je
dalje koriStena u okviru ovog istrazivanja te je predstavljen sustav uz shematski prikaz
povezivanja njegovih sastavnih komponenata. U nastavku su temeljito opisani princip rada i
konstrukcija saturatora kao osnovne sastavne komponente sustava. Na kraju je dan sazet opis
s osnovnim tehnickim podacima svake pojedine sastavne komponente, ukljucujuéi i razvijene

racunalne programe te podsustav za pripremu zraka.

U cetvrtom poglavlju opisan je razvoj matematickog modela realizacije kao i1 pripadnog
modela procjene mjerne nesigurnosti sustava. Temeljito je opisan postupak eksperimentalnog
ispitivanja i karakterizacije svake pojedine komponente sustava uz odredivanje pripadnog
doprinosa ukupnoj nesigurnosti realizacije. Budu¢i da je dio ispitivanja vezanih uz
karakterizaciju niskotemperaturnog saturatora proveden nezavisno u MIKES-u I LPM-u,
takoder su prikazani rezultati dobiveni u oba laboratorija te su dani komentari na uocene
razlike. U ovom poglavlju su takoder predstavljeni novi matemati¢ki modeli i novi postupci
vezani uz karakterizaciju termometara koriStenih za odredivanje temperature saturacije.
Predstavljen je i postupak ispitivanja utjecaja oneciS¢enja vode u glavnoj komori saturatora na
tlak zasi¢enja vodene pare, a time 1 na temperaturu realizacije. Na kraju poglavlja prikazan je

budZzet nesigurnosti za viSe temperaturnih tocaka realizacije.

Peto poglavlje daje temeljit opis bilateralne usporedbe primarnih realizacija LPM-a i
MIKES-a, kojom su potvrdene mjerne nesigurnosti novog sustava u LPM-u. Dan je opis
organizacije uz sazetu proceduru usporedbe. Prikazani su rezultati karakterizacije prijenosnog
etalona. Takoder je prikazan postupak obrade rezultata dobivenih mjerenjima u oba
laboratorija. Na kraju poglavlja predstavljeni su faktori slaganja laboratorija u pojedinim
tockama realizacije te je izvrSeno povezivanje rezultata s referentnim vrijednostima prve
kljuéne usporedbe na predmetnom podru¢ju EURAMET.T-K6 (ERV). Poglavlje zavrSava

diskusijom rezultata.

U nastavku ovog poglavlja, izdvojeni su glavni rezultati istrazivanja te su predstavljeni

planovi buduc¢ih istrazivanja.
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6.2 Glavni rezultati rada

Istrazivanje na predmetnom podrucju urodilo je kontinuiranim postavljanjem dodatnih ciljeva
od kojih su mnogi i ostvareni te prikazani ovim radom. Ovim je istrazivanjem uspjesno
utvrden novi primarni etalon za realizaciju injiSta/rosiSta zraka te je omogucen prijenos
sljedivosti na sekundarne etalone za mjerenje vlaznosti u podrucju injiSta/rosisSta
izmedu -70 °C i 5°C, pri protocima zraka u granicama od 1.0 L'min” do 2.5 L-min™.
Uspjesno su karakterizirane sve komponente sustava te je utvrdena proSirena mjerna
nesigurnost realizacije u granicama izmedu 40.4 mK 1 50 mK, na razini pouzdanosti P=95%.
Pritom je uspjeSno razvijen originalan postupak odredivanja samozagrijavanja termometra
smjeStenog u struji zraka unutar radnog volumena saturacijske komore. Razvijen je
matematicki model realizacije injiSta/rosista 1 pripadne mjerne nesigurnosti koji je prilagoden
novom sustavu. Propisane su nove eksperimentalne metode za ispitivanje etalonskih
higrometara tocke rose. Razvijena je nova programska podrska za upravljanje sustavom te za
prikupljanje relevantnih mjerenih veli¢ina. Takoder je razvijen 1 novi sustav za pripremu
zraka, kojim se istovremeno postizu potrebna Cistoca i vlaznost zraka koji ulazi u saturator,
omogucava se podesavanje zeljenog tlaka u podrucju izmedu atmosferskog tlaka 1 1090 mbar

' do 10 L'min”. Originalan doprinos takoder

(apsolutni tlak) uz protoke od O L-min
predstavlja i nezavisno ispitivanje saturatora u dvije razliite zone kontrolirane temperature,
provedeno u MIKES-u i LPM-u. Rezultati istrazivanja pokazali su kako razliciti uvjeti u
kojima je saturator ispitan, te razliita oprema koristena prilikom njegove karakterizacije, nisu
imali vidljiv utjecaj na njegove performanse. Standardna nesigurnost zbog neidealne
ucinkovitosti saturatora u oba je laboratorija procijenjena na < 0.022 °C (k=1). Detaljan opis

ovog istrazivanja trenutno je u postupku objavljivanja u ¢asopisu ,,International Journal of

Thermophysic*.

Ako se u vidu ima hipoteza rada, moze se re¢i da je postavljeni cilj ostvaren i potvrden
medunarodnom usporedbom, za §to je objavljena i odgovarajuéa KCDB CMC vrijednost.
Mogucénost primarne realizacije injiSta/rosiSta zraka na predmetnom podrucju, s mjernim
nesigurnostima ostvarenim u sklopu ovog istrazivanja, smjesta LPM medu najbolje europske
institute. Uspje$nim potvrdivanjem rezultata etalonske linije razvijene u LPM-u zadovoljavaju
se zahtjevi za dobivanje statusa nacionalnog etalona vlaznosti i osigurava sljedivost prema
odgovaraju¢im medunarodnim etalonima za realizaciju i prenoSenje jedinice vlaZnosti u

Republici Hrvatskoj. U skladu s rezultatima ovog rada, LPM je 2009. godine uspjesno
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prosirio podrucje akreditacije kod njemackog akreditacijskog tijela DAkKkS, na mjerenje

injiSta/rosista.

Novim etalonskim sustavom otvara se prostor i za nova istraZivanja na predmetnom podrucju,

s razinama toc¢nosti koje do sada nisu bile ostvarive.

6.3 Moguénosti daljnjeg istrazivanja

Istrazivanja predstavljena u ovom radu trenutno se prosiruju u nekoliko smjerova. S obzirom
na rezultate postignute na podrucju niskih injiSta/rosista, nastavljen je razvoj novog saturatora
namijenjenog za podrucje rosista od 1 °C do 65 °C (HRS). Novi saturator je uspjesno izraden
1 implementiran u LPM-u pri ¢emu se za realizaciju koristi ista oprema koja je koristena i u
niskotemperaturnom sustavu (etalonski termometri, oprema za mjerenje otpora, linija za
pripremu zraka i ostalo). Visokotemperaturni sustav vec¢ je sudjelovao u klju¢noj EURAMET
usporedbi s oznakom P717, koja se trenutno nalazi u fazi obrade rezultata. Na temelju ove
usporedbe planira se izvrSiti proSirivanje podrucja realizacije rosista LPM-a u bazi CIP MRA
KCDB. Performanse novog visokotemperaturnog sustava su 2009. godine priznate od strane
njemackog akreditacijskog tijela DAkkS, a od 2014. godine i od strane Hrvatske

akreditacijske agencije.

Drugi pravac istrazivanja u kojem se LPM trenutno proSiruje predstavlja realizacija i mjerenje
relativne vlaznosti zraka. Zagrije 1i se zrak poznatog injiSta/rosiSta na poznatu temperaturu
(koju je mogucée precizno odrediti), te zatim uvede u termostatiranu komoru, mozemo s
relativno malim nesigurnostima odrediti 1 relativnhu vlaZnost zraka unutar njenog radnog
volumena. U LPM-u je ve¢ postavljeno idejno rjeSenje takvog sustava koji se temelji na
generatoru vlaznosti predstavljenom u ovoj disertaciji. S ovim ciljem trenutno je odabrana i
kupljena termostatirana kupka za odrzavanje zeljene temperature ispitne komore, odabrani su
1 kupljeni potrebni termometri za mjerenje temperature zraka, a ispitna komora s pripadnim
izmjenjivacem nalazi se u zavrSnoj fazi konstrukcije. Pretpostavlja se da ¢e novi sustav
omoguciti proSirenje mjernih mogucénosti LPM-a na podrucju mjerenja relativne vlaznosti
zraka uz istovremeno smanjenje mjernih nesigurnosti u odnosu na dosadasnje.

Tre¢i pravac planiranog unaprjedenja mogucnosti LPM-a na ovom polju odnosi se na sami
niskotemperaturni generator, pri ¢emu se planira nastavak istrazivanja u skladu s postoje¢im

trendovima u svijetu. U ovom trenutku mogucéa poboljSanja odnose se na opremanje

generatora posebno izvedenom recirkulacijskom pumpom za zrak, kojom bi se mogli ostvariti
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veéi protoci generiranog zraka poznatog injiSta/rosiSta. Ugradnjom preciznog elektronicki
kontroliranog regulatora protoka mogla bi se ostvariti viSa razina automatizacije sustava te
dodatno smanjiti njegova nesigurnost zbog oscilacija tlaka i protoka u komori saturatora.
Sustav je takoder moguce opremiti barometrom sa Sirim radnim podru¢jem, ¢ime bi se
omogucilo generiranje zasi¢enog zraka pri viSim tlakovima. Takoder je u planu prosirivanje
mogucnosti racunalnih programa na nivo na kojem bi bila omoguéena potpuno automatizirana
provedba cijelog umjeravanja u viSe tocaka realizacije, pri ¢emu bi racunalo moglo ocijeniti
jesu li ostvareni kriteriji stabilnosti potrebni za zavrSetak mjerenja u jednoj tocci i pritom

nastaviti s umjeravanje na sljede¢oj temperaturi, bez intervencije operatera.
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