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. Objeto

Descripcion del método de calibracién de termocuplas en puntos fijos.

. Alcance

Este procedimiento se aplica a la calibracion de termocuplas tipo “S” o tipo “R” en puntos fijos entre 0
°Cy 1450 °C.

Las termocuplas deben satisfacer los requerimientos de la IEC Publication 584-2 (Ref. 4.4.) para la Clase
1, tener una longitud de la vaina mayor o igual que 45 cm, diametro menor que 8 mm y el resto de la
termocupla, hasta el extremo de la junta fria debe completar por lo menos 120 cm. En caso de que la
termocupla sea usada, se solicitara al cliente que provea una vaina de alimina nueva que se empleara
exclusivamente para la calibracion en puntos fijos.

. Definiciones y abreviaturas

La definicién de términos generales metrolégicos se encuentra en el Manual de la Calidad, capitulo 2,
en el Plan de la Calidad y en el texto del presente procedimiento.

3.1. TC: Termocupla.

3.2. ITS-90: Escala Internacional de Temperatura de 1990.

3.3. PF: punto fijo.

3.4. FEM: fuerza electromotriz.

3.5. FEM*: FEM dela TC conectada con polaridad positiva al nanovoltimetro.

3.6. FEM™: FEM de la TC conectada con polaridad negativa al nanovoltimetro.

3.7. F..¢x: FEM dada por la tabla “Nist Monograph 175. Temperature- Electromotive Force Reference
Functions and Tables for the Letter-Designated Thermocouple Types Based on the ITS-90” (Ref.4.6.), para
el tipo X de TC.

3.8. F,,,: FEMs parasitas debidas a gradientes de temperatura distintos de cero en el sistema de medicion.
3.9. t;,: temperatura correspondiente al punto de fusion de galio.

3.10. t,,: temperatura correspondiente al punto de solidificacién de indio.

3.11. tg,: temperatura correspondiente al punto de solidificacidn de estafio.

3.12. t,4,: temperatura correspondiente al punto de solidificacién de zinc.

3.13. t,;: temperatura correspondiente al punto de solidificacién de aluminio.

3.14. t,,: temperatura correspondiente al punto de solidificacion de plata.

3.15. V" : tension entregada por el diodo Zener conectado con polaridad positiva al nanovoltimetro.

3.16. V, :tensidn entregada por el diodo Zener conectado con polaridad negativa al nanovoltimetro.
3.17. 182: nanovoltimetro marca Keithley, modelo 182.
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ples.
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4.15. The guide to the expression of uncertainty in measurement
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4.16. PEC-02 y sus anexos.
4.17. P. Giorgio, M. Santaya.
Realizacion del punto de solidificacion de Plata con una celda de uso no convencional.

Jornadas Tecno -INTI 201 5.

4.18. PEC-01 y sus anexos.

. Responsabilidades
5.1. Del Coordinador de la Unidad Técnica Calor

Supervisar la realizacién de las calibraciones. Verificar que se cumplan los procedimientos y revisar los
resultados.
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5.2. Del personal del laboratorio
Realizar las calibraciones aplicando el presente procedimiento. Procesar los datos correspondientes y
emitir el certificado.

. Instrumentacion utilizada
6.1. Paralamedicién de temperaturay humedad ambiente.
6.1.1. Termohigrémetro marca TFA, identificado como “Resistencia”.
6.2. Paralamedicién de la FEM.

6.2.2. Nanovoltimetro digital Marca Keithley Modelo 182, nimero de inventario INTI1003738.
6.2.3. Zener marca Fluke modelo 732A, DC Reference Standard.
6.2.4. Llave inversora de tension UT10.

6.3. Celdas de PFs

6.3.5. Celda de punto de fusion de Ga, marca Isotech, modelo N2 ITL-M-17401, nimero de serie Ga99.
6.3.6. Celda de punto de fusion de Ga, marca Hart Scientific, modelo 5943, numero de serie Ga-43063.
6.3.7. Celda de punto de solidificacién de In, marca Isotech, modelo N2 ITL-M-17668, nimero de serie
In84.

6.3.8. Celda de punto de solidificacién de Sn, marca Isotech, modelo N2 ITL-M-17669, nimero de serie
Sn87.

6.3.9. Celda de punto de solidificacién de Zn, marca Isotech, modelo N2 ITL-M-1767 1, nimero de serie
Zn135 (Fuera de servicio).

6.3.10. Celda de punto de solidificacién de Zn, marca Hart Scientific, modelo 5906, nimero de serie
ZN06065.

6.3.11. Celda de punto de solidificacion de Al, marca Isotech, modelo N2 ITL-M-17672, nimero de serie
Al124.

6.3.12. Celda de punto de solidificacién de Ag, marca Isotech, modelo N2 ITL-M-17673, nimero de serie
Ag87.

6.4. Bafios / Hornos

6.4.13. Horno 1: Horno ISOTECH, modelo ITL M17402A, nimero de serie 13154 /1.

6.4.14. Horno 2: Horno ISOTECH, modelo M17702, con Heat Pipe de K en su interior, nimero de serie
18988/2.

6.4.15. Horno 3: Horno ISOTECH, modelo M17703, de 3 zonas, ntimero de serie 18988 /3.

6.4.16. Horno de recocido identificado como Horno P, nimero de serie PTB 2123/940083

6.4.17. Horno de recocido identificado como Horno T, marca W. C. Heraeus Hanau, tipo RoK 6,5/60 - tpk,
nimero de inventario INTI1003737.

. Condiciones ambientales

La temperatura ambiente es mantenida en (23 + 3) °C. Se verifica que la humedad relativa ambiente no
supere el 80%. Dichas magnitudes se miden con un termohigréometro.

. Causas de rechazo

Se rechaza un instrumento cuando:

= Luego de una inspeccion visual se determina que el instrumento sufre algun tipo de deterioro que
inhiba su calibracién. Ejemplo: alambres cortados, vaina rota, etc.

= lLasdimensiones de la TC no satisfacen las condiciones especificadas en el alcance.

= Eltermdmetro presenta una respuesta erratica.
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= LaTC nocumple los requisitos establecidos en la Norma de la Ref. 4.4

. Acciones preliminares

9.1. Preparacion de latermocupla: Se la introduce en un horno de recocido y:

9.1.1. Se calienta el horno suavemente durante aproximadamente 3 6 4 horas hasta 1100 °C.
9.1.2. Se mantiene el horno a esa temperatura durante 4 horas.

9.1.3. Se enfria suavemente el horno hasta temperatura ambiente.

9.1.4. Finalmente se retirala termocupla del horno y se procede a su calibracion.

9.2. Calibracién del nanovoltimetro. Antes de comenzar a medir en un punto fijo se calibra el nanovoltime-
tro 182. Se utiliza como referencia la tension entregada por el diodo Zener, cuyo valor nominal es de 18
mV.

9.2.1. Se conecta el nanovoltimetro a lallave inversora UT 10, y ésta al Zener 7 32A.
9.2.2. Se mide la tensién entregada por el Zener conectado al nanovoltimetro en polaridad positiva V,}, y
luego invirtiendo polaridad con lallave inversora UT10 se mide V,, para obtener:

VG -V)

VZ: 2

9.2.3. Se repite el paso anterior al menos cuatro veces, y se toma el promedio de los valores obtenidos de
V.

9.2.4. El procedimiento se repite antes y después de la medicién en un PF, obteniéndose dos valores de V.
Se toma el promedio de ambos < V, >.

9.2.5. Ladiferencia entre el promedio < V, >y el valor de FEM entregado por el Zener (V =

(18,62059 + 0,47) mV, calibrado por efecto Josephson en el Laboratorio de Electricidad) se toma co-
mo una correccién que se aplica al valor de FEM medido en el PF.

Calibracion
10.1. Medicidn en el punto fijo de mayor temperatura del intervalo de calibracién

10.1.1. Luego de que transcurrié aproximadamente 1 hora desde que comenzé el plateau, se retirala ter-
morresistencia monitora del pozo termométrico, se introduce en él la junta de medicién de la TC a calibrar
y se introduce la junta de referencia en un termo con hielo.

10.1.2. Se mide un valor de FEM * (t)con la TC conectada con polaridad positiva al equipo 182, y luego in-
virtiendo polaridad con lallave inversora UT 10 se mide FEM™ (t). Con estos valores se obtiene

(FEM*(t) — FEM~(t))

FEM(t) = -

donde t es la temperatura de cambio de fase del PF. Los valores de FEM(t) obtenidos se corrigen mediante
los factores de calibracién, determinados segtin el parrafo 9.2.

10.1.3. Se repite lamedicién al menos 4 veces y se toma un promedio de los valores obtenidos.

10.1.4. A partir de cada medici6n se calculan las FEMs parasitas como:

(FEM*(t) + FEM~(t))

FEM(t) = 2
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10.1.5. Para detectar la presencia de impurezas en los alambres de la TC se mide la FEM conla TC en el
fondo del pozo termométrico, obteniendo el valor FEM; (Ocm). Luego se retirala T C del pozo termom étri-
co, sucesivamente, 2cm, 4cm y 8 cm. En cada posicidn se espera a que se alcance el equilibrio y se miden
FEM(+2cm), FEM(+4cm) y FEM (+8cm). Finalmente se inserta la TC hasta el fondo del pozo nuevamen-
tey se mide FEM, (Ocm). Se calcula el valor:

FEM;(0cm) + FEM,(0cm)

FEM(Ocm) = 3

y las diferencias: FEM(+2cm) - FEM(0cm), FEM(+4cm) — FEM(0Ocm), FEM(+8cm) — FEM(Ocm). La
maxima de estas diferencias se toma como una estimacién de la componente de incertidumbre debida ala
presencia de impurezas.

10.2. Medicion en los otros puntos fijos del rango de calibracién.
Se repiten los pasos enumerados en 10.1 para cada uno de los n PFs del rango de calibracién y se obtienen
FEM(t))paraj = 1,...,n

10.3. Célculo de la funcién de interpolacién entre 0 °Cy el PF de mayor temperatura.
10.3.6. Se calculan los desvios respecto de la funcién de referencia, Fx, para cada PF:

donde el subindice m indica que se trata de valores medidos.

10.3.7. Se calcula mediante el método de los cuadrados minimos una pardbola que interpole las diferen-
cias del punto 10.3.1. en funcién de la temperatura (Ref. 4.10.):

DF.qic;(t) = aq1.t + a,. t?

donde el subindice calc2 indica que se trata de valores calculados parala parabola de interpolacion.
10.3.8. Se construye la funcién de calibracién de la TC que dala FEM en funcién de la temperatura:

2 N

FEM(t) = Z(bi —ap).tit Z b .t
] 3

i=1 i=

donde los coeficientes b; son los coeficientes de la funcién de referenciay los a; son los calculados en
10.3.2.
10.4. Calculo de incertidumbres de medicién en los PFs.

Se calculan mediante la planilla desarrollada en EXCEL PECO3budget.rev01.xls las incertidumbres asocia-
das alas FEM medidas en cada PF. En el parrafo 12 se presenta un ejemplo de este calculo.

10.5. Calculo de incertidumbres parala funcién de interpolacién entre 0 °Cy el PF de mayor temperatura.

10.5.1. Se toma de la bibliografia (Ref. 4.7) la incertidumbre standard de la funcién de desviacién del pun-
to 10.3.2.:

Ugesy = 0,90 puV

10.5.2. Se suma en cuadratura la incertidumbre standard en el PF de mayor temperatura con la incerti-
dumbre standard de la funcién de desviacién del punto 10.5.1.
10.5.3. Se asigna como incertidumbre de la funcién de calibracién de la TC el valor calculado en 10.5.2.
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10.6. Calculo de la funcion de extrapolacion hasta 1450 °Cy su correspondiente incertidumbre.

10.6.1. En el caso en que se haya calibrado hasta el punto fijo de Ag, es posible aplicar el siguiente método
para extrapolar la funcién de calibracién hasta 1450 °C (Ref 4.5.). Se determina una funcién lineal que sa-
tisfaga las condiciones de continuidad de la funciény de la derivada para t,, (el subindice calcl indica

que se trata de valores calculados paralarecta de extrapolacién):

DF,q1c1(t) = co+ ¢, (t — 961,78°C) para 961,78°C < t < 1450 °C

donde:
o = DF.q02(961,78°C)
_ 0DF;q12(961,78°C)
1= at

10.6.2. La incertidumbre de la funcién de extrapolacion se estima en 2,5 °C para 1450 °C de acuerdo ala
Ref. 4.8. Entre 961,78 °Cy 1450 °C se estima que la incertidumbre crece linealmente entre 0,3 °Cy 2,5 °C.

Modelo de medicion que se usara para el calculo de incertidumbres en los PF

Se considera el siguiente modelo que describe la FEM para las temperaturas de los distintos PF de calibra-
cién:

donde

i es el i-ésimo PF

n es el numero de PFs

t; es la temperatura correspondiente a la transicion de fase del i-ésimo PF

FEM,,.q(t;) es el valor medido en el i-ésimo PF
FEM(t;) es el valor de la FEM luego de realizar todas las correcciones

Y AFEM(t;) es la suma de las correcciones que es necesario aplicar al valor de la FEM,y,.4(t;)

2 AFEM(ti) = AFEMnoh(ti) + AFEMti (ti) + AFEMzener(ti) + AFEMTeplBZ (ti) + AFEMest(ti) +
AFEMyq,(t;) + AFEM, o, () + AFEM,.o5(t;) + AFEM(t;)

AFEM,,,,(t;) es el valor de la correccion debida a la falta de homogeneidad de los alambres
de la TC.

AFEM,;(t;) es el valor de la correccion debida a la temperatura de la junta de medicion.
AFEM,.,.-(t;) es el valor de la correccion debida a la FEM del zener segun UT Electricidad
AFEM,..,18,(t;) €s el valor de la correccion debida a la repetibilidad del equipo 182.

AFEM,4 (t;) es el valorde la correccion debida a la estabilidad de corto plazo de la TC.
AFEM,,q,(t;) es el valor de la correccion debida a las FEM parasitas.

AFEM,..,(t;) es el valor de la correccion debida a la falta de repetibilidad.

AFEM,..(t;) es el valorde la correccion debida a la resolucién del sistema de medicion.
AFEM.y(t;) es el valorde la correccion debida a la temperatura de la junta fria.

Laincertidumbre enla FEM medida, de acuerdo al modelo anterior, esta dada por:

6de10
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u2(FEM(t;)) = u2(AFEM,,p, (t)) + u2(AFEM;(t;)) + u?(AFEM epner () +
U2 (AFEMy 12 (69)) + 02 (AFEM, (1)) + u? (AFEMy, (t) ) +

U2 (AFEMyp () + 02 (AFEMyo5(t)) + u2(AFEMy(t;)

donde:

u(AFEMnoh (ti)) es laincertidumbre asociada ala falta de homogeneidad de la TC.
u(AFEMti(ti)) es laincertidumbre asociada ala temperatura de la junta de medicién.

u(AFEMzener(ti)) es laincertidumbre asociada ala FEM del zener segiin UT Electricidad
u (AFEMreplgz (ti)> es la incertidumbre asociada a la repetibilidad del equipo 182
u(AFEMest (ti)) es laincertidumbre asociada a la estabilidad de corto plazo dela TC.

u (AFEMpar (tl-)) es laincertidumbre asociada ala correccién debida a las FEM parésitas.

u (AFEMrep (ti)) es laincertidumbre asociada a la falta de repetibilidad en la medicién.

u(AFEMres (t;)) eslaincertidumbre asociada ala resolucién del sistema de medicion.

u(AFEMt0 (ti)) es laincertidumbre asociada ala temperatura de la junta fria.

Ejemplo de calculo de incertidumbre en un punto fijo.

Se presenta como ejemplo el calculo de incertidumbre correspondiente ala medicién de una TC en el pun-
to de solidificaciéon de Ag:

12.1. u(AFEMm,l1 (ti)), incertidumbre asociada ala falta de homogeneidad dela TC.

Se midi6 la FEM conla TCen el fondo del pozo termom étrico, obteniendo el valor FEM 1(0cm). Luego reti-
rando la TC del pozo termométrico, sucesivamente, 2cm, 4cm y 8 cm. En cada posicion se esper6 a que se
alcance el equilibrio y se midieron FEM (+2cm), FEM(+4cm) y FEM(+8cm). Finalmente se insert6 la TC
hasta el fondo del pozo nuevamente y se midié FEM2(0cm). Se calculé el valor:

FEM;(0cm) + FEM,(0cm)

FEM(Ocm) = 5

y las diferencias: FEM(+2cm) - FEM(0cm), FEM(+4cm) — FEM(0cm), FEM(+8cm) — FEM(0Ocm). La
maxima de estas diferencias se toma como una estimacién de la componente de incertidumbre debida ala
presencia de impurezas, bajo la hipétesis de distribucién rectangular:

0,985 uV

W(AFEMpon (t:)) = 73

= 0,57 uV

12.2. u(AFEMti(ti)), incertidumbre asociada ala temperaturade lajunta de medicién.

En el punto de solidificaciéon de Ag, debido alaroturadela celday a sunuevo modo de operacion (Ref.
4.17), se toma como incertidumbre la diferencia entre mediciones anteriores y posteriores ala rotura,
realizadas con la TRP monitora de Ag. Se asume distribucién rectangular

0,064 K

11,418% = 042,
75 114187 = 042

u(AFEM(t;)) =

7de10
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12.3. u(AFEMzener (ti)), incertidumbre asociada ala FEM del zener segtin UT Electricidad.
Se toma la incertidumbre en el valor de la FEM entregada por el Zener, calibrado por efecto Josephson en
la UT Electricidad.

U(AFEM ener (t))) = 0,47 uv

124.u (AFEMreplgz (ti)), incertidumbre asociada ala repetibilidad del equipo 182

Se toma como la dispersion standard de los valores de FEM del Zener (V,) medidos con el equipo 182.

N
=<V, >)
u (AFEM, g0 (t))) Z =022
i=1

Se tomaron N=42 mediciones de las cuales se calcula el valor < V, >, conlo cual se tienen 41 grados de
libertad.

125.u (AFEMest (ti)), incertidumbre asociada ala estabilidad de corto plazo dela TC.

Se toma el dato de la bibliografia (Ref. 4.11.) Bajo la hipdtesis de distribucién rectangular:

W(AFEM,s (t)) =

12.6. u (AFEMNlr (ti)), incertidumbre asociada ala correccién debida alas FEM parasitas.

Para cada medicion de FEM (t;) es necesario medir FEM™* (t;) yFEM ™ (t;), para luego aplicar la correccién
por FEMs parasitas AFEM,,,, (t;). A partir de cada medicién se puede calcular el valor de FEMs parasitas
como

Foar(t;) = (FEM™(t;) + FEM™(t;))/2

Laincertidumbre u (AFEMpar (ti)) se calcula como la desviacién estandar de los valores de Fpar obteni-

dos en las mediciones de FEM(ti) que se utilizan para calcular < FEM(t;) >.

Fypr i—< Eypp >
(AFEMpar(t) Z(pa” 1”‘” ) = 0,04 uV

Se tomaron N = 42 mediciones de las cuales se calcula el valor < F,, >, conlo cual se tienen 41 grados
de libertad.

12.7.u (AFEMrep (ti)), incertidumbre asociada a falta de repetibilidad.

Se realizaron 4 mediciones de la FEM durante la transicion de fase del PF de Ag. La incertidumbre stan-
dard de esos 4 valores fue de:

U(AFEMy gy (t;)) = 0,1 uV
siendo 3 el nimero de grados de libertad.

128.u (AFEMres (ti)), incertidumbre asociada ala resolucidn del sistema de medicién.
Laresolucion del 182 en el rango de 30 mV, segiin datos del fabricante, es de 0,01pV. Entonces, bajo la
hipétesis de distribucién rectangular:

8de10
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u(AFEMres(ti)) =

12.9. u(AFEM,, (t;)), incertidumbre asociada a la temperatura de la junta de referencia. Se estimé en

0,01 uv
23

INTI

0,005 °C con k=2, a partir del procedimiento PECO1 (Ref. 4.18):

= 0,003 uV

Fisica y Metrologia

0,005
u(AFEM(t)) = 5,4uV /K =0,01uV
En resumen se obtiene lo siguiente:
Fuente de incertidumbre Simb Valor Tipo  [Dis Intervalo Fac |u;
estim (+) J
No homogeneidad Snoh 0 Y BR R 0,99 w o 1,7 (0,57 pv
T
Estabilidad de corto plazo de la TC dest 0 :uV BR R 0,93 uw o (1,7 10,53 n
Temperatura de la junta de medicion ot 0 :pV BR R K
Compensacion de fems parasitas Spar 0 Y Al N 0
T
Repetibilidad de las mediciones Srep 0 :uV Al N pv
Error del zener segun UT Electricidad Szener 0 v BN N W
Falta de repetibilidad del 182 drep182 0 Y A1 N n
T
Incertidumbre de la junta de referencia 5t0 0 :uV BN N K
Resolucion del sistema de medicion dres 0 :pV BR R uv
1
Fem medida Fx 9145,0 v 2,04 W o 2,0 1,033 uv
G (Ciui)z W-S %
50 1 3,23E-01 2E-03 30%
50 1 2,85E-01 2E-03 27%
50 11,4 uVv/K  |1,78E-01 6E-04 17%
4 1 1,60E-03 6E-08 0%
3 1 1,00E-02 3E-05 1%
50 1 2,21E-01 1E-03 21%
4 1 4,84E-02 6E-05 5%
50 5,4 uv/K  |1,82E-04 7E-10 0%
50 1 8,33E-06 1E-12 0%
210 100%
Confeccion del certificado de calibracion

Ademas de lo establecido en el MC, en el certificado de calibraciéon se informa:
13.1. una breve descripcion del método de calibracion utilizado;

13.2. los valores de las FEMs y sus incertidumbres para las temperaturas de cambio de fase de los PFs

en los que se midio;

13.3. la funciéon FEM(t) que representa la calibracion de la TC para temperaturas comprendidas entre O

°Cy la correspondiente al PF de mayor temperatura;
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13.4. Una estimacidn de la incertidumbre de la funcidn de calibracién de la TC, que puede ser expre-

sada en unidades de FEM o de temperatura.

13.5. La profundidad de inmersién promedio de la TC en los PF y una estimacién de la falta de homo-

geneidad de los alambres de la TC que se obtiene en 10.1.6.

Registro de la calidad

Se conservan registros de las mediciones originales de acuerdo con el manual de la calidad del Centro

de Fisica y Metrologia, capitulo 11.

10de 10



	/
	Instituto Nacional
	de Tecnología Industrial
	Centro de Desarrollo e Investigación
	en Física y Metrología
	/
	Procedimiento específico: PEC03
	CALIBRACIÓN DE TERMOCUPLAS
	EN PUNTOS FIJOS


	Revisión: Agosto 2015
	Este documento se ha elaborado con recursos del Instituto Nacional de Tecnología Industrial.
	Sólo se permite su reproducción sin fines de lucro y haciendo referencia a la fuente.
	/

	Agosto 2015
	Página titular
	Agosto 2015
	Lista de enmiendas
	Agosto 2015
	Índice
	Agosto 2015
	Calibración de termopares en puntos fijos

