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Para muchas aplicaciones industriales (industitaeatticia y farmacéutica) asi como laboratoriosradrologia,
de andlisis, etc. es importante calibrar termorsette resistencia de platino entre —40°C y 120°C auma u
incertidumbre de +0,01°C. Los termometros de rasiséeindustriales (TRIs), mayoritariamente de QG&h 0°C
(Pt100s), estan caracterizados por polinomios catra coeficientes (por ejemplo Norma IEC 751) afeinar

a partir de la medicion de la resistencia en panémos cuatro temperaturas bien conocidas. Paralpractico
contar con cuatro puntos fijos termométricos. Lipicamente usados en termometria son el puntce tdpl
mercurio (-38,8344°CY), el punto del hielo (0°¢Y), el punto de fusién de Ga (29,7646°0 y el punto de
solidificacién del Indio (156,5985°¢"). En este trabajo se investiga la posibilidad darwn punto fijo
alternativo, de menor temperatura, en lugar de¢lipunto triple del Succinonitrilo (58,065 extrapolando el
resultado hasta 120°C. Se evita entonces exponermbmetro a temperaturas superiores a las norndales
trabajo, lo que mejora su estabilidad.

La investigacion consistié en calibrar cuatro P£166 los puntos fijos de Sn (231,928%; In, SCN, Ga, Hielo y
Hg, a los efectos de poder estudiar la exactituld @éetrapolacion.

Se concluye que la extrapolacién no excluye la hilichd de medir temperaturas hasta 120°C con una
incertidumbre de + 0,01°C.

Palabras claves: Succinonitrilo, extrapolaciénipcatién, Pt100, IEC 751.

For many industrial applications (food and pharrog¢ical industry) and metrological laboratories, lgsia, etc. it

is important to calibrate platinum resistance thmmaters between —40°C and 120°C with £0,01°C uncéytain
Industrial resistance thermometers (IRTs), mostlyl6fQ at 0°C (Pt100s), are characterized with a four
coefficient polynomial (for example IEC 751 Normpaths determinedrom the measurement of the resistance in
at least four well known temperatures. For thasipractical to rely on four thermometric fixed pts. The
Mercury triple point (-38,8344°¢), the ice point (0°GY), the Gallium melting point (29,7646°®) and the
Indium freezing point (156,5985°®) are typically used in thermometry. In this wohle tpossibility of using an
alternative fixed point of less temperatimstead of indium: the succinonitrile triple poi{8,065°C*®) and then
extrapolating the result to 120°C is investigateldisway, thermometer exposition to greater thanntgimum
working temperature is avoided and that improvestibility.

The investigation consisted in the calibration adirf Pt100s at the Sn (231,928%, In, SCN, Ga, ice and Hg
fixed points to study the extrapolation accuracy.

Its is concluded that the extrapolation does notugle the possibility of measuring temperaturesoup20°C with
+0,01°C uncertainty.

Key Words: Succinonitrile, extrapolation, caliboatj Pt100, IEC 751.

I. INTRODUCCION

La medicion precisa de temperatura para sensor por tensiones producidas durante los ciglado
controlar procesos industriales se realiza la mayor térmicos, con el consiguiente aumento del costo del
de las veces empleando termémetros de platino termémetro. El estado actual de la técnica de

conocidos como Pt100s. A partir de la mediciénade | fabricacion de Pt100s, basado en métodos vy
resistencia eléctrica del alambre de Pt que cagstit materiales econémicamente aceptables en el mercado
el sensor puede calcularse la temperatura a lseue internacional y que garantizan una pureza inicied g

haya expuesto. La propiedad subyacente es que la se mantiene aceptablemente estable durehteso
resistencia es funcion de la temperatura. Por ezon del termdémetro, lleva a normas industriales que
econdmicas el sensor de las TRIs no se fabrica con especificanlas caracteristicas que deben cumplir
platino de la mas alta pureza. Si asi fuera, daberi tales termémetros. La funcion de las normas
emplearse técnicas constructivas y materiales de industriales es facilitar eHesarrollo industrial, la
soporte especiales para evitar la contaminaciofdel competitividad, la compatibilidad, el intercambie d
en un plazo corto y la variacion de la resistenah partes y componentes, etc. En general, hay varias
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instituciones muyrespetadas internacionalmente (por
ej. InternationalElectrotecnical Commission (IEC),
American Society for Testing and Materials (ASTM))
cuyos comités técnicos disefian las normas, y e lo
organismos de normalizacién de cada pais suelen
aceptar como propias, con minimas modificaciones.
Actualmente las normas referidas a termdémetros
Pt100, especifican la relacion resistencia elégtric
temperatura que se debe verificar dentro de ciertos
limites de tolerancia. Por ejemplo_Morma IEC
7512 establece:

para temperaturas t entre —200°C y 0°C:
R(t) = R(0°C) (1 + At + B%+ C (t-100) )
1)
y para temperaturas entre 0°C y 850°C:
R(t) = R(0°C) (1 + At + B?Y
(2)
donde
R(t) es la resistencia eléctrica @ndel sensor de Pt

a la temperatura t en °C
A =3,908310°-1/°C
B =-5,77510" -1/°C
C =-4,18310"*-1/°C*
(1) y (2) se conocen como ecuaciones de Callendar-
Van Dusen.
Los limites de tolerancia son bandas dentro de las
cuales una Pt100 aceptable (compromiso entre las
necesidades actuales de la industria y el costo de
fabricacion) puede diferir de las ecuaciones
especificadas. Por ejemplo, para la clase A de la
norma citada los valores de tolerancia en la
resistencia del termémetro van desde 0,15°C era0°C
0,5°C en -200°C, y a 1,5°C en 650°C y para la clase
B desde 0,3°C en 0°C a 1,3°C en —200°C, y a 4,75°C
en 850°C. Para muchas aplicaciones industriales que
no requieren mejores exactitudes de medicién, un
certificado del fabricante asegurando que el
termémetro cumple la norma es suficiente para
utilizarlo directamente. En muchos otros casosesi
requieren exactitudes mejores que las toleranaas d
la norma, es necesario calibrar cada Pt100
individualmente, determinando nuevos valores para
las constantes R(0°C), A, By C.

El punto fijo de SCN es un punto de referencia
secundario, a diferencia de los otros puntos fijos
utilizados en este trabajo que son puntos defingor
de la escala internacional de temperatura 1T8-90
Contiene aproximadamente 60 g de la sustancia
organica cuya férmula quimica es NC(JJEN. En
las referencias®, ® y © pueden consultarse
propiedades fisicas, quimicas, asi como también
graficos tipicos de temperatura en funcion del piem
durante la realizacion del punto triple, denomirgado
plateaus en el ambito de la termometria. En lardigu
1 puede verse un esquema de este punto fijo.
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Figura 1: Celda de SCN.

Los otros puntos fijos utilizados en este trabajo,
son recipientes de geometria cilindrica con diassetr
tipicos de 5cm y alturas tipicas de 20cm, que
contienen una masa del orden del kilogramo de
material de alta pureza (~99,9999 % de pureza).
Durante una transicion de fase (fusibn o
solidificacién) mantienen su temperatura fija en un
valor conocido con incertidumbres del orden de
+0,001°C. Poseen un tubo reentrante en el que se
introduce el termémetro a calibrar de manera que
alcance el equilibrio térmico con la masa de se&ian
gue experimenta la transicion de fase. Estos puntos
fijos se colocan en hornos o bafios cuya temperatura
puede ser controlada con una precision del orden de
+0,1°C, de manera de producir el plateau durante el
cual se realiza la calibraciéon. En la figura 2 pued
verse un esquema de un punto de Sn y en la tabla 1
algunas caracteristicas de los puntos fijos utbza
en este trabajo.

Para estudiar la exactitud de la extrapolacion
se emplearon 4 Pt100s, marca  Merz
Messfuhlertechnik GmbH, modelo MPMI 1004/500,
de 1/10 DIN B de tolerancia. La resistencia eléatri
de las Pt100s fue medida empleando un puente
comparador de resistencias comercial ASL F18, que
permite determinar la relacién de resistencia con
respecto a un resistor patrén, con incertidumbees d
10,2 ppm. El valor del resistor patrén (en est® abes
100Q) es conocido con una incertidumbre de £1 ppm
trazable a los patrones de resistencia mantenites e
INTI. Sumergido en un bafilo de temperatura
controlada en (23 + 0,005)°C, la estabilidad del
resistor patron durante las mediciones es mucho
mejor que lppm debido a su bajo coeficiente de
variacién con la temperatura.
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Sustancia y transicién de fase

Temperatura ITSASCe

Incertidumbre de realizacion en nLK

Hg, punto triple, fusion -38,8344 0,7
H20, punto triple, fusién 0,01 0,4
Ga, 1 bar, fusion 29,7646 0,7
Succinonintrilo, punto triple, solidificacion 5806 2

In, 1 bar, solidificacién 156,5985 1,8
Sn, 1 bar, solidificacién 231,928 2,3

Tabla 1: En la columna 1 se indica la sustanciacgméorma el punto fijo y el tipo de transicionfdse que se
usa para definir la escala. En el caso de los punftes se indica si el punto fijo se realizaashie la fusion o
la solidificacion. Si no son puntos triples se @adia presion a la que ocurre el cambio de faséa Eolumna 3
se indican las incertidumbres de realizacion quaczan en el INTI, con un nivel de confianzaatden del

95%.

Il. TRATAMIENTO TERMICO PREVIO.

Antes de comenzar la calibracion se realiz6 un

recocido de los termOmetros con el objeto de

estabilizar el valor de R(0°C) y estudiar la edidil

de corto plazo de las PT100s. La resistencia del
alambre de Pt que constituye el sensor puede variar
por tensiones producidas durante los ciclados

térmicos o por pequefios golpes o vibraciones y por
migracion de impurezas. Para eliminar tensiones se
colocaron las PT100s en un horno de recocido a
230°C durante sucesivos intervalos de tiempo, luego
de cada uno de los cuales se permitia que seramfria

al ambiente y se media el R(0°C). En la figura 3 se ol
muestran las variaciones de la resistencia en @°C e
funcién del las horas de exposicion a 230°C paa la

cuatro PT100s. Luego de 200 horas a 230°C se
consideré que no era posible disminuir aiin mas las
variaciones de R(0°C) y se comenzé la calibracion.

Estabilizacion por recocido a 230°C
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Figura 2: Celda de Sn — A: Crisol y tapa de grafito
de alta pureza, B: Tubo reentrante de grafito tig al
pureza, C: Sn de 99,9999 de pureza, D: Cubierta de
cuarzo sellada de forma tal que al producirsg la
transicion de fase la presidn interior sea de :

Figura 3: Tratamiento térmico previo a la calibéaci
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Ill. EVALUACION DE LA EXTRAPOLACION
HASTA 120°C.

Se realizaron para cada Pt100 dos calibraciones en
dos intervalos de temperaturas entre —40°C y 232°C
(intervalo extendido) y entre —40°C y 60°C (intdova
restringido). En las tablas (2) y (3) se dan los
coeficientes de las ecuaciones (1) y (2) para cada

Pt100. Las ecuaciones validas en el rango regtong
se extrapolaron hasta 120°C y se compararon los
valores extrapolados con los valordados por la
ecuacion de calibracién en el intervalo extendido.

Como puede verse en la Figura 4, para las
cuatro Pt100s las diferencias resultaron menores qu
+0,01°C entre —40°C y 120°C.

Intetv. restringido - Interv. extendido

00 30 -20 -10 O

Pti00_20
Pt100_21
Ft100_22
Pti00_z3

10 20 30 40 50 A0 70 B0 90 100 110 120
Temperatara 7

Figura 4: Diferencia de temperatutemperatura dada por la calibracion eniatervalo restringido (-40;60)°C
y luego es extrapolada hasta 120fi€nostemperatura dada por la calibracion eniatervalo extendido (-40;-
232)°C. Esta diferencia es como maximo de 6mk lzaPa100_20 y de 10mK para la Pt100_22.

Pt100 20 Pt100 21 Pt100 22 Pt100 23
Aug sn 3,91224996 x 16 3,91141104 x 16 3,91090184 x 16 3,91074177 x 16
Bug sn | -5,89089353 x 10 -5,88819526 x 10 -5,89326998 x 10 -5,89183118 x 10
Cug sn | -9,38252505 x1¢° -9,97120484 x 1¢¢ -1,06307009 x 16" -1,19071528 x 16"
Tabla 2: Coeficientes de calibracion de las PtM@lidos para temperaturas entre —40°C y 232°Cr{iate
extendido).
Pt100 20 Pt100 21 Pt100 22 Pt100 23
Ang so | 3,91298331x 10-3 3,91242848 x 10-3 3,91188952 8107  3,91164758 x 10-3
Bhg so | -5,95049190 x 10-7 -5,99553747 x 107 -6,00180746-¥ -5,98586820 x 10-7
Chg so | -4,77458828 x10-12| -3,12089871 x 10-12  -3,9003445Q-12 -5,83674515 x 10-12

restringido)

Tabla 3: Coeficientes de calibracion de las Pti@lidos para temperaturas entre -40°C y 60°C (rmater

IV. CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos indican que para estas
cuatro Pt100s no es necesario usar el punto de
solidificacién de In para obtener una curva de
calibracién hasta 120°C. Alcanza con medir en SCN,
Ga, hielo y Hg, calcular la curva de calibraciofida
hasta 60°C y usarla extrapolando hasta 120°C,
evitando exponer los termémetros a temperaturas
mayores das de trabajo. Al hacer el balance de
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incertidumbres habra quincluir una componente
debida a la extrapolacién del orden de 0,01°C.

Para confirmar la validez general del método habra
que aplicarlo a otras PT100s.
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