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V soucasné dobé platna stupnice I'TS-90 udava jako néstroj pro realizaci teplotni
stupnice v rozsahu od 13,8 K do 1234,9 K platinovy odporovy teplomér. Tento
Siroky interval je rozdélen na nékolik subintervali, v kazdém je pfedepsana funkéni
zévislost teploty na odporu snimace. K jeho kalibraci slouZi pfedepsané sady pevnych
kalibra¢nich teplotnich bodi (fizové pfechody, trojné body). Jejich polet zévisi na
§ifce teplotniho intervalu.

Platinovy odporovy snima¢ Tinsley 5187L, ktery odpovidd poZadavkim stup-
nice I'TS-90, byl okalibrovan v teplotnim intervalu -38,8°C - +29,7°C. K tomu byly
pouzity pripravené pevné body - trojny bod rtuti, trojny bod vody a bod tani galia.
Méfeni elektrického odporu v pevnych bodech bylo nékolikrat opakovano, aby byly
zjistény jejich vlastnosti a provéfena jejich ¢asova stalost. Déle byly podle snimace
Tinsley 5187L ziskany kalibrace sekundarnich platinovych odporovych termometri
Pt 100 a Pt 1000. Na zavér byly navrzeny ¢tyfi varianty aloh do fyzikalniho praktika.
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Abstract: This diploma thesis deals with calibration of resistance thermometers.
A result is concept of a few tasks for using in basic physics laboratory training at
MFF UK.

Actual valid temperature scale ITS-90 defines instruments for realisation tempe-
rature scale. For range from 13,8 K to 1234,9 K it is a platinum resistance thermome-
ter. This wide range is divided into a few subranges. In each subrange is postulated
the depedence of temperature on a electrical resitance of platinum thermometer by
an appropriate mathematical function. For calibration are used a defined groups of
fixed points. A number of fixed points depends on extend of range.

Platinum resistance thermometer Tinsley 5187L, which corresponds to claims of
I'TS-90, was calibrated in temperature range from -38,8°C to +29,7°C using prepared
fixed points - triple point of mercury, triple point of water and melting point of
gallium. Measurement of electrical resistance in fixed points was repeated several
times so that a system properties were found. Then thermometer Tinsley 5187L was
used to calibration resistance thermometers Pt100 and Pt1000. In conclusion there
were designed four types of tasks for using in basic physics laboratory training.
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Cast I
TEORIE

1 Teplotni stupnice

1.1 Prvni teploméry a stupnice

Podle dochovanych spist byl alexandrijsky uéenec Heron prvni, kdo uréoval teplotu
pomoci sestrojeného zafizeni, vzduchového termoskopu, ktery vyuzival objemovou
zménu vzduchu s teplotou. Na konci 16. stoleti sestrojil termoskop také Galileo Ga-
lilei. Zdokonaleni p¥inesl G. Schott (1608 - 1666), ktery pouZil dvé uzav¥ené baiiky
spojené trubici tvaru pismene ”"U”, v niZ byla indika¢ni kapalina. Vodu v oteviené
bance jako teplomérnou latku pouZil v roce 1631 francouzsky 1ékaf Jean Rey. Dalsi
vylepSeni navrhl Galiletiv 24k, toskdnsky vévoda Ferdinand II., ktery nahradil vodu
lihem a nddoby uZz mély tvar podobny dne$nim teplomérim. Pozdé&ji se pro meteoro-
logické tcely pouzivaly teploméry se spiralové stocenou trubickou rozdélenou na 300
az 400 ¢4sti. Vyhodou byla vysoka citlivost, kterd napomohla ke zji§téni, Ze teplota
tajictho ledu je velmi stabilni. Tato teplota se zafala pouZivat jako kalibra¢ni (nap¥.
Robert Boyle, 1627 - 1691). Roku 1665 objevil Christian Huygens, #e teplota varu
vody zavisi na tlaku. Stupnice byly libovolné, tudiz se jejich tidaje lisily.

1.2 Prvni vSeobecné stupnice

Jako prvni navrhl vSeobecnou stupnici némecky fyzik Daniel G. Fahrenheit (1686
- 1736). Jako zdklad své stupnice poloZil t¥i teploty: jako dolni byla vzata teplota
chladici smési salmiaku a vody, jeji hodnotu poloZil rovnou nule. (Domnival se, ze
je to nejniz§i mozZné teplota.) Dalsi teplotou byla teplota tdni ledu, které prifadil
hodnotu 4. Jako t¥eti teplotu zvolil teplotu zdravého lidského téla a oznadil ji &is-
lem 12. Od roku 1720 zacal v teplomérech pouzivat misto lihu rtut. Dosavadni dilky
se mu zdaly velké a tak kazdy rozdélil na 8 ¢asti, takZe teplota tani ledu ma na jeho
stupnici hodnotu 32, atd. Teploméry vyrabéné Fahrenheitem se rychle rozsifily a
s nimi i stupnice, kterd se v nékterych zemich pouziva dodnes.

Jinou stupnici, kterd se pouzivala delsi dobu navrhl v roce 1740 francouzsky
zoolog René de Réaumur. Hodnotu 0 pfifadil teploté tdni vody a teplotu varu lihu
oznadil ¢islem 80. Na rtutovych teplomérech se pozdéji ¢islem 80 oznacdovala, teplota
varu vody.

V roce 1742 zavedl svoji stupnici §védsky astronom a geodet Anders Celsius
(1707 - 1744). Teplotu tani ledu oznadil ¢islem 100 a teplotu varu vody ¢&islem 0.
Roku 1750 Celsitv zak Martin Stromer navrhl ponechat stupnici rozdélenou na sto
dilki, ale prohodit ¢iselné hodnoty do podoby, kterou zndme dnes.

S rostoucim poctem teplomérnych latek se zjistilo, Ze hodnoty, které jsou na-
méfené teploméry s riiznymi naplnémi (rtut, lih, toluen) se mimo kalibra¢ni body
rozchézeji, zatimco rozpinavost riznych plynil je témér stejna. V letech 1802 - 1808
tuto skutefnost prokizal Gay-Lussac (1778 - 1850), ktery mé¥il zavislost objemu



riiznych plyni na teploté. Byla navriena nova plynova teplotni stupnice a plynova
teplota 6, kterd splhuje linedrni vztah

V(0) = V(1 + apb) (1)

O ¢&tyficet let pozd&ji francouzsky fyzik Victor Regnault zpfesnil Guy-Lussacovy
experimenty a stanovil hodnotu konstanty ap = 1/273°C.

Dalsi pokrok pfinesla do méfeni teplot teorie. Novou stupnici popsal v roce 1852
William Thomson, Lord Kelvin. Podle druhé véty termodynamické lze rozdil teplot
povazovat za rozdil prijatého a odevzdaného tepla ve vratném Carnotové cyklu,
takZe teplota uZ nezavisi na teplomérné latce, ale pouze na u¢innosti Carnotova
stroje. Nésledujici vzorec je odvozen v [1].

T =Tz(1-n) (2)

kde Tz je hodnota teploty, kterou lze zvolit, 5 je Géinnost Carnotova stroje. Podle
vzorce (2) sta¢i stanovit jedinou teplotu a ostatni hodnoty jsou jiz vypo¢itatelné. Po
malé tpravé vzorce je také vidét, Ze je urfen pouze pomér teplot, takze lze stanovit
i velikost jednotky stupnice. Termodynamickou stupnici zaloZenou na Carnotové
cyklu nelze ovSem v praxi realizovat, je moZné se pouze pfiblizit napiiklad pouZitim
plynového teploméru s naplni idedlniho plynu.

V druhé poloviné 19. stoleti uz byla znidma fada metod pro méfeni teplot a
vznikaly teploméry odporové, termoelektrické, jasové, atd. Rozristal se také pocet
linearnich stupnic riiznych teplomérnych latek, nap¥.: platinové, rtutova, lihova.. .,
které se ligily tim vice, ¢im byly vzdélendj$i od kalibra¢nich bodi. Vznikala snaha
sjednotit tyto stupnice do jediné univerzalni.

Roku 1871 je poprvé publikovano pouziti platinového odporového teploméru
(POT) némeckym technikem a vyndlezcem Siemensem (uvedeno v [2]). Dnes se tento
teplomér pouZivé jako kalibra¢ni instrument v rozmezi teplot 13,8 K - 961,8 K. Vice
se 0 POT zminime v kapitole 3.3.1 a 3.3.2. V roce 1887 vydal Mezindrodni vybor
pro miry a vdhy (Bureau International des Poids et Mesures - BIMP) dohodu o zpi-
sobu méfeni teplot. Zvoleny termometr byl vodikovy teplomér, kalibrovany v bodé
tani ledu a v bodé& varu vody za normélniho tlaku (101325 Pa). Stupnice méla sto-
dilkové déleni. Podle vodikového teploméru se kalibrovaly rtutové teploméry, které
mély rozli§eni 0,01°C v rozmezi 0 - 100°C, byly zaroveii dostupné a rychle se rozsifily.

V roce 1911 se ndrodni laboratofe Némecka, Velké Britanie a USA dohodly na
snaze vytvorit sjednocujici stupnici, kterou by pouzivaly. Prace na vyvoji obsaho-
valy hledani nejvhodnéjsich pevnych kalibra¢nich bodi a instrument. Postupné se
k usili pfipojily také dalsi staty. Prace byly pferuseny svétovou vélkou, proto a% roku
1927 byla pfijata na 7. Generdlni konferenci pro miry a vdhy (Conférence Générale
des Poids et Mesures) dohoda o pouzivani Mezindrodni teplotni stupnice ITS-27.
Dohodu podepsalo 31 st4ti. (Cerpdno predeviim z [3])



2 Mezinarodni teplotni stupnice

2.1 ITS-27

Stupnice ITS-27 byla zaloZena na tfech stanovenych teplomérnych néstrojich a po-
stupech, podle kterych se stupnice délila na t¥i ¢asti. Teploméry byly kalibrovany
v nékolika pevnych bodech a pouzivaly rizné kalibra¢ni vzorce. Nejnizsi teplota
v této stupnici byla -190°C .

V teplotnim oboru od -190°C do 660°C se pouZival jako termometr platinovy
odporovy teplomér, ktery byl kalibrovin v téchto pevnych bodech: bod varu kysliku
(-182,97°C), bod téni ledu (0,000°C), bod varu vody (100,000°C), bod varu siry
(444,600°C). Pro teploty v rozmezi -190°C az 0°C se pouzivala jako kalibra¢ni vztah
Callendar-van Dusenova rovnice (29) a pro teploty od 0°C do 660°C empiricky
vzorec (22).

V teplotnim oboru od 660°C do 1063°C byl stanoven jako kalibra¢ni termometr
termoclanek Pt/RhPt, ktery byl kalibrovdn na t&chto teplotdch: bod tani stfibra
(960,5°C), bod téni zlata (1063,0°C). Dalsi kalibraéni teplota byla teplota tuhnuti
antimonu (kolem 630°C), ktera v8ak nebyla pevnd, ale ur€ovala se pomoci platino-
vého odporového teploméru. Interpola¢nim vztahem byla kvadratickd rovnice.

Aby se mohl pouzivat platinovy dratek a termoclanek jako etalon teploty, musel
vyhovovat stanovenym podminkam, které se tykaly sloZzeni materidlu a technologie
vyroby.

Pro oblast teplot nad 1063°C byl pouzit jako kalibra¢ni termometr opticky py-
rometr, ktery se kalibroval v bodé tani zlata, teplota se pak uréovala extrapolaci
pomoci Wienova vyzafovaciho zdkona.

2.2 ITS-48

Ve tricatych letech byl ziskan velmi ¢isty hlinik a poté méfena, i jeho teplota tani. Pla-
tinovym teplomérem bylo naméreno 660,1°C, zatimco pomoci termocldnku 659,9°C,
bylo tedy tfeba opravit stupnici tak, aby odpovidala skuteénosti.

V roce 1948 probéhla devata konference Conférence Générale des Poids et Mesu-
res, na které byla p¥ijata nové teplotni stupnice — I'TS-48. Spodni hranice platino-
vého odporového teploméru se posunula z -190°C na bod varu kysliku (-182,97°C),
také byla posunuta hranice oblasti platinového teploméru a termoéldnku z 660°C
na bod tuhnuti antimonu (630,5 K). Bod tuhnuti st¥{bra se posunul z 960,5°C na
960,8°C, bod tani zlata byl nahrazen bodem tuhnuti. Namisto Wienova vyzafovaciho
zdkona byl doporuéen Planckiv vyzafovaci zdkon. Déle se ziZily rozsahy konstant
v interpola¢nich vztazich pro platinovy odporovy teplomér a termoc¢lanek.

2.2.1 IPTS-48, doplnéné vydani 1960

Od roku 1954 je teplota definovina pomoci trojného bodu vody, ktery byl stanoven
jako 273,16 dil termodynamické stupnice. Tato hodnota byla zvolena proto, aby
velikost jednotky termodynamické stupnice, 1 K, odpovidala d¥ive zavedené jednotce
1%C,



V roce 1960 na 11. konferenci Conférence Générale des Poids et Mesures byla pfi-
jata jakési opravens verze ITS-48 a dostala piivlastek prakticks (IPTS-48). Ciselné
hodnoty teploty v této stupnici jsou stejné jako ve stupnici I'TS-48. Hlavni zména
se tykala formélniho zavedeni trojného bodu vody (0,01°C) jako defini¢ni teploty
pro kelvin. Déle byl zaveden bod tuhnuti zinku (419,505°C) jako alternativa k bodu
varu siry. Znovu se zménily rozsahy konstant v interpola¢nich vztazich.

2.3 IPTS-68

TFinactd konference Conférence Générale des Poids et Mesures v roce 1968 pfi-
nesla rozsédhlou zménu mezindrodni teplotni stupnice. Zavadi Mezinirodni prak-
tickou teplotni stupnici IPTS-68. Spodni hranice pouZiti platinového odporového
teploméru se sniZila aZ na trojny bod rovnovazného vodiku (13,81 K). Stupnice po-
jimala dokonce nizi teploty od 0,2 K do 5,2 K, realizované pomoci zavislosti tlaku
nasycenych par “He a 3He na teploté. Dale bylo zavedeno 6 novych pevnych bodi:
jiz zminény trojny bod rovnovazného vodiku, bod varu rovnovazného vodiku pii
tlaku 33330,6 Pa (17,042 K), bod varu rovnovdzného vodiku za normaélniho tlaku
(20,28 K), bod varu neonu (27,102 K), trojny bod kysliku (54,361 K) a bod tuhnuti
cinu (231,9681°C), ktery se stal také dovolenou alternativou k bodu varu vody. Bod
varu siry byl vypus$tén. Zménily se hodnoty dal§ich étyF pevnych bodt: bod varu
kysliku -182,97°C — -182,962°C, bod tuhnuti zinku 419,505°C — 419,58°C, bod
tuhnuti st¥ibra 960,8°C — 961,93°C, bod tuhnuti zlata 1063°C — 1 064,43°C.

V interpola¢nich vztazich pro platinovy odporovy teplomér doslo ke zméné -
Callendariv-Van Dusentiv vztah byl nahrazen referen¢ni funkci

Teg = Ap + f: A; (In Wes(Tes))* (3)

=1

kterd obsahuje 21 koeficientii, ¢len Wgs je definovdn jako pomé&r Tgs/Tor3,15. Cely
interval 13,81 K - 273,15 K byl jesté rozdélen na ¢tyfi ¢asti. Na kazdé byla definovana
odchylkova funkce, ktera se kalibrovala v pevnych bodech. Na intervalu 273,15 K
— 630,74 K byl vztah upraven na tvar (31). V daliich interpolaénich vztazich se
zménily hodnoty konstant.

2.3.1 IPTS-68, doplnéné vydani 1975

V roce 1975 probéhla tprava IPTS-68, ktera zachovala ¢iselné hodnoty teploty,
pouze vyjasnila a zjednodusila pouziti IPTS-68. Misto bodu varu kysliku byl zaveden
bod kondenzace kysliku a jako jeho dovolena alternativa byl doporucen trojny bod
argonu (83,978 K).

2.4 EPT-76
V roce 1976 byla piijata EPT-76, aby odstranila chyby pod 27 K v IPTS-68, a aby

vV

definovala teplotu mezi 5,2 K a 13,81 K. Daéle rozsifila pocet pevnych bodi o teploty
prechodi nékterych materidlt do supravodivého stavu.



2.5 ITS-90

V roce 1989 pfijala komise Comité International des Pods et Mesures Mezindrodni
stupnice IPTS-68 a EPT-76. Tato stupnice definuje teplotu v rozsahu od 0,65 K do
nejvyssich teplot méfitelnych pomoci Planckova vyzafovaciho zdkona. Tento interval
teplot je rozdélen na mnozstvi oblasti a podoblasti, ve kterych je teplota definovana
riznymi standardnimi nastroji a postupy. Nékteré oblasti se pfekryvaji a pak existuji
dvé rizné definice teploty na identickém intervalu. Tyto definice jsou rovnocenné, i
kdyZ pfi velmi pfesném méfeni poskytuji riizné ¢iselné hodnoty teploty.

2.5.1 065K -5,0K

Mezi 0,65 K a 5,0 K definuje I'TS-90 teplotu pomoci zavislosti tlaku nasycenych par
3He a “He. Interval teplot je jeSté rozdélen na t¥i éasti:

0,65 K— 3,2 K je pouZita jako mérnj latka 3He

1,25 K— 2,1768 K () bod) je pouzito “He I

2,1768 k— 5,0 K je pouzito ‘He II
Pro celou oblast m4 interpola¢ni vztah tvar:

Tin/K = Ao+ 3" Ai(In(p/Pa — B)/CY'

i=1

Hodnoty konstant Aq, A;, B a C jsou dany v tabulce 1.

Tabulka 1:

SHe ‘Hel ‘He 1I

Ag | 1,0563447 | 1,392408 | 3,146631
A; | 0,980106 | 0,527153 | 1,357655
Ay | 0,676380 | 0,166756 | 0,413923
Az | 0,372692 | 0,050988 | 0,091159
Ay | 0,151656 | 0,026514 | 0,016 349
Ay | -0,002263 | 0,001975 | 0,001826
Ag | 0,006596 | —0,017976 | —0,004 325
A | 0,088966 | 0,005409 | -0,004973
Ag | 0,004770 | 0,013259 0

Ao | ~0,054943 0 0

B 73 9,6 10,3

C 4.3 2.9 1,9

Hodnoty konstant pro interval teplot 0,65 K — 5,0 K

2.5.2 3,0 K — 24,5561 K

Standardnim néstrojem je v tomto oboru teplot plynovy teplomér. Jako ndpli se
pouZiva *He nebo “He. Je kalibrovan ve tfech pevnych bodech, a to v trojném bodé
neonu, trojném bodé rovnovazného vodiku. T¥eti kalibraéni bod lezi mezi tfemi a
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péti kelviny a ur€uje se pomoci pfedchoziho termometru. Existuji zde dva interpo-
la¢ni vztahy popisujici teplotu v zavislosti na tlaku.

Too = a + bp + cp” (5)

a + bp + cp?
Too = 6
7 1+ By(Too)N/V (6)

Vztah (5) je uren pro teploty od 4,2 K, vztah (6) zohlediiuje neidedlni chovani
helia pod 4,2 K pouzitim viridlnich koeficientii. Konstanty a, b, ¢ se ziskaji méfenim
v pevnych bodech, p je tlak par, B, je tvar viridlniho koeficientu pro *He nebo “He,
N je latkové mnozstvi a V objem plynu.

Presnost termometru zévisi také na tvaru plynové nadoby.

2.5.3 13,8033 K — 961,78 °C

V tomto Sirokém intervalu teplot je uréen jako standardni instrument platinovy
odporovy termometr. Pro jeho kalibraci je stanovena sada pevnych bodi (tab. 2).
Popis zavislosti teploty na odporu platiny zaji$tuji referenéni a devia¢ni-odchylkové
funkce, do kterych se dosazuje vyraz W (Ty). Ten je definovin pomérem

R(Ty)
Wit = R(273,16 K) (7
pevny bod teplota Tyg [K]

1 | rovnovdzny Hy, trojny bod 13,8033
2 | rovnovazny H, ~ 17 %

3 | rovnovazny H, ~ 20,3 %
4 Ne trojny bod 24,5561
5 0, trojny bod 54,358 4
6 Ar trojny bod 83,8058
7 Hg trojny bod 234,3156
8 Hy; O trojny bod 273,16

9 Ga bod tani 302,914 6
10 In bod tuhnuti 429,748 5
11 Sn bod tuhnuti 505,078

12 Zn bod tuhnuti 692,677
13 Al bod tuhnuti 933,473

14 Ag bod tuhnuti 1234,93

Tabulka 2: Pevné body platinového odporového teploméru
. x pfesné hodnoty teploty se uréi pomoci parniho teploméru.

Aby mohl byt termometr pouZit jako kalibra¢ni, musi splitovat alespoii jednu

z podminek:
W (29, 7646°C) > 1,11807 (8)
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W (—38,8344°C) < 0,844 235 (9)
W (961, 78°C) > 4, 2844 (10)

Interval je rozdélen na dva hlavni podobory, od 13,8033 K do 273,16 K a od
273,16 K do 961,78 K. V prvnim se pouZivd jako referenéni funkce vztah (11).
K nému je inverzni vztah (12) s pfesnosti na 0,1 mK.

12 i
[]n (T/273,16K) + 1, 5] a1

In [W,(Tg0)] = Ao + ZAi 15

=1

15

i=1

W, (Too)/® — 0,65]"
0,35

V druhém podoboru je k dispozici vztah (13) a k nému inverzni vztah (14)
s presnosti 13 mK.

9 [Ty/K — 754,15]"
W, (Tyo) = Co + ZC,-[ o0/ o ] (13)
i=1
9 W,(To) — 2,64
Tyo — 273,15 = Dy + 3 D; e (14)
=1 )

Hodnoty konstant A;, B;, C;, D; udava tabulka 3. Zavislost poméru W, (Ty) pro
obé& oblasti teplot je na obr. 1, (pfevzato z [4]).

Pro oba podobory je déana devia¢ni funkce, kterd obsahuje urdity pocet kon-
stant. Ten je zdvisly na poétu kalibra¢nich bodl. Postup pfi vypoétu je nésledu-
jici: Nejdiive se vypocitd hodnota W, (Tg) pro kalibraéni body pomoci referenéniho
vztahu. Ta se posléze dosadi spoletné s naméfenou hodnotou W (Tyy) v pevnych
bodech do devia¢nich rovnic, které piislusi jednotlivym teplotnim oboréim. ReSenim
vzniklé soustavy rovnic dostaneme piislu$né konstanty. Pak jsme schopni pomoci
deviaéni funkce pro kaZdou hodnotu W (Ty) vypoditat W,(Ty). Nakonec pouzitim
inverzniho referen¢niho vztahu spo¢itdme skuteénou velikost teploty pro naméienou
hodnotu odporu.

Deviaéni funkce maji rizny tvar v zavislosti na rozsahu teplotniho intervalu.
Tabulka 4 udav4 jejich tvar a pevné body, ve kterych se teplomér kalibruje. Cislovani
pevnych bodt jako v tabulce 2.

2.5.4 Oblast nad 961,78°C

Nad bodem tuhnuti st¥ibra definuje stupnice ITS-90 teplotu pomoci Planckova vy-
zaFovaciho zakona. Jako termometr se pouZiva opticky pyrometr. Rovnice, popisujici
zévislost vlnové délky zafeni Cerného té€lesa na teplots, m4 tvar:

Ly(Too)  _ exp (AT (X))~ - 1
Ly(Too(X))  explea(AToo)~1] — 1

kde L, je spektralni sloZeni zdfeni Eerného t&lesa ve vakuu, T90(X) je teplota
jednoho z kalibraénich pevnych bodii, a to bud bodu tuhnuti st¥ibra (1234,93 K)

(15)

)
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zlata (1337,33 K) nebo médi (1357,77 K). Konstanta ¢, ma hodnotu 0,014388 m- K.

Cerpéno z [5], [6].

Tabulka 3: Hodnoty konstant referenénich vztaht platinového odporového teploméru

~2,13534729
3,183 24720
~1.80143597
0,717 27204

0,503 440 27
0,618 993 95
0,553 323 22

0,280 213 62

0,10715224
0,293 028 65
0,044 598 72
0,118 686 32
0,052 481 34

2,781 572 54
1,646 509 16
-0,137143 90

0,006 497 67
0,002 344 44
0,005118 68

0,001 879 82
0,002 044 72
~0,000461 22

0,000 457 24

0,183 324722
0,240 975 303
0,209 108 771
0,190 439972

0,142 648 498
0,077 993 465
0,012475611
0,032 267127

0,075 291 522
0,056 470 670
0,076 201 285
0,123 893 204
-0,029201 193

0,091 173 542
0,001 317696
0,026 025 526

439,932 854
472,418 020
37,684 494

7472018
2,920 828
0,005 184

0,963 864
0,188 732
0,191 203
0,049 025
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teplotni rozsah [K]

devia¢ni funkce;
W (Tyo) — Wi (Too) =

kalibra¢ni
pevné body *

13,8033 — 273,16 | a(W (Tyo) — 1) + b(W (To) — 1)% + X2, ci(In W (To) )™ 1-8
n=2
24,5561 — 273,16 cs=c5=0,n=0 1,4-8
54,3584 - 273,16 Ge=g=c=g=0na=1 5-8
83,8058 — 273,16 a(W (Ty) — 1) + b(W (Tyy) — 1) In W (Ty) 6-8
teplotni rozsah [°C|
0 - 961,78 a(W (Ty) — 1) + b(W (Tg) — 1)? + ¢(Wr90) — 1)3+ 8, 11-14
+d(W (Tye) — W (660, 323°C))% % *
0 - 660,323 d=0 8, 11-13
0 — 419,527 c=d=10 8,11, 12
0 — 231,928 c=d=0 8, 10, 11
0 — 156,5985 b=c=d=0 B 8, 10
0 - 29,7646 b=c=d=0 8,9
-38,8344 — 29,7646 c=d=0 7—9

Tabulka 4: Devia¢ni funkce pro rizné rozsahy

* ¢isla odpovidaji poradi v tabulce 2
*x konstanty a, b, ¢ se ziskaji kalibraci v pevnych bodech 8,11,12,13 a pouZivaji se

i pro vyssi teploty. Konstanta d se vypo¢ita po méfeni v pevném bodé& 15.
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Obrézek 1: Zavislost hodnoty W,.(Ty) na teploté - vztah (11) a (13)

15



3 Teploméry

Teplomér je prostiedek, ktery vyuziva fyzikalni vlastnosti, ktera je reprodukovatelnd
a méni se s teplotou. Teploméry délime na dvé zakladni skupiny:

3.0.5 Priméarni teploméry

Primérni nebo také absolutni teploméry se fidi jednozna¢né p¥islusnym fyzikalnim
zdkonem a jejich chovéani neni zavislé na volbé pracovni latky. Proto nepot¥ebuji ka-
libraci. Jako p¥iklad uvedme plynovy teplomér, ktery je zaloZen na principu zmény
teploty s tlakem nebo objemem, dale teplomeér zaloZeny na statistické interpretaci
termodynamické teploty, kdy se teplota mé¥i rezonanénimi metodami nebo prostied-
nictvim jaderné orientace radioaktivnich jader. Absolutni teploméry mohou téz vyu-
#ivat vlastnosti kvantovych kapalin 3He a *He (viskozita, Pomeran¢ukiv jev). Tyto
teploméry vSak nejsou uréeny pro vyssi teploty. Absolutni teplomér, ktery by mohl
byt pouZivan pro Sirokou oblast teplot, je zalozen na méreni kvadratické st¥edni hod-
noty napéti (U?) tepelného Johnsonova $umu elektronti v rezistoru s odporem R.
Zavislost této veli¢iny na termodynamické teploté T' se Fidi vztahem

(U?y = 4kTRAF

kde k je Boltzmannova konstanta a Af je §itka frekvenéniho pdsma snimaného
Sumu. Sir§fmu pouZiti Sumového teploméru brani technické obtiZe, zvlasté oddsleni
parazitniho Sumu zesilovace a vedeni. I ostatni absolutni teploméry se pouZivaji spise
k velmi pfesnym méfenim a jako narodni standardy teploty.

3.0.6 Sekundarni teploméry

Sekundérni teploméry zavisi na volbé pracovni latky a vyzaduji kalibraci pomoci pri-
méarnich teploméri a pevnych bodu stupnice. Aby mohla néjaka vlastnost v ménici
se s teplotou slouZit jako zédklad teploméru, musi splhovat alespon tyto pfedpoklady:

e dlouhodob4 stalost vlastnosti v

v musi byt pfesné a relativné snadno méritelna

vysok4, citlivost tj. %%

mala tepelna kapacita a vysoka tepelnd vodivost

zajisténi dobrého kontaktu s prostfedim

minimalizace vlivu teploméru na tepelné vlastnosti méfeného prostiredi

3.1 Plynovy teplomér

Plynovy teplomér patii mezi primérni teploméry a stupnice I'TS-90 jej vyuZiva pro
definici teploty v intervalu 3 K - 24 K, jako pracovni plyn je pouZito v tomto teplo-
méru helium.
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PopiSeme jeho konstrukei a zdivodnime, proé 0 K odpovida —273,15°C. Plynovy
teplomér vyuZiva chovani ide4lniho plynu, tedy pracovni plyn vyhovuje rovnici

pV =nRT (16)

kde p je tlak plynu, V je objem plynu, n latkové mnozstvi plynu, R univerzalni ply-
nova konstanta a T termodynamické teplota. P¥i konstantnim tlaku se se zménou
teploty méni objem a naopak pfi konstantnim objemu se méni tlak. Pro realizaci
je vhodnéjsi zména tlaku za stédlého objemu. Schéma takového teploméru je na ob-
razku 2 (pfevzato z [7], upraveno). Zaklad tvofi baiika s plynem, ktera je spojena
s hydrostatickym manometrem. Kapalina v tlakoméru mé svilj rezervoar, ktery je
opatien pohyblivym pistem. Pro méfeni teploty je tfeba ustavit tepelnou rovnovahu
mezi okolnim prostfedim a baiikou s plynem. Aby se toto usnadnilo, jsou baika a
manometr tepelné oddéleny. Spojuje je jen trubice, kterou se pfenasi tlak.

Obrazek 2: Plynovy teplomér - schéma,

3.2 Princip nalezeni 0 K v Celsiové stupnici pomoci plyno-
vého teploméru

Nejprve banku ponorime do vody s ledem o teploté ¢, = 0°C. Odelteme hodnotu
tlaku po. Pak se banka vlozi do prostiedi, kde je teplota normalniho bodu varu
vody t; = 100°C. Tlak plynu v baiice se zvy§i a vytlaéi sloupec kapaliny - (obr. 3,
pfevzato z [7], upraveno).

Pohyblivym pistem v rezervoaru obnovime vySku hladiny sloupce a na stup-
nici odedteme tlak p,. Rozdil tlakdi py a p; je méfitelny, pfi pfesném méfeni je
podil py/p1 = 1,366099. Dosazenim do vztahu

(t —to) = & (Iﬂ - @> (17)

Po Do

ktery popisuje imérnost mezi rozdilem teplot a rozdilem podilid tlaku. Po dosa-
zeni je o = 273, 15.
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Obrézek 3: Plynovy teplomér - zména vysky hladiny

Jednotka teploty v Celsiové stupnici mé stejnou velikost jako v termodynamické
stupnici, tedy plati
(tl e t(]) — (Tl - T()) (18)

Jestlize predpokladame idedlni plyn, je pfi p; = 0 také T = 0. Po dosazeni do
rovnice (17) ziskdme ¢iselnou hodnotu teploty 0°C v jednotkdch termodynamické
stupnice, tedy 0°C odpovidé 373,15 K.

Pii realizaci takového experimentu se ovSem musi zapoéitavat fada korekei:

e redlnd neexistence idedlniho plynu
e stabilizace tepelné rovnovahy mezi baitkkou a prostfedim
e nekonstantni objem banky s plynem

e cizi prvky v pracovnim plynu, neéistoty v bahce s plynem

3.3 Odporovy teplomér

Jak nazev napovidé, "mé¥ici vlastnosti” je v tomto pripadé elektricky odpor. Podle
pasové teorie se pevné latky déli vzhledem k elektrickému odporu na t¥i skupiny:
kovy, polovodice a izolanty. Rozdil mezi témito skupinami je pouze ve velikosti ener-
getické mezery E, mezi valenénim a vodivostnim pésem. Pro kovy se pohybuje jeji
hodnota v fddu meV, pro ¢isté polovodice kolem 1 eV, a pro izolanty je jeji hodnota
5 eV a vice.
Mérny odpor kovi je dan vztahem
m 1

e == 1
P nelr o (19)

kde m je hmotnost elektronu, e jeho elektricky néboj, n pocet elektrond na jed-
notkovy objem, 7 je relaxa¢ni doba, neboli &as, ktery elektronu trvd pohyb mezi
dvéma rozptylovymi centry. Té€mi jsou atomy krystalové m¥ize, cizi pfimésové atomy,
vakance nebo hranice zrn. Pfevracend hodnota odporu ¢ znaéi mérnou elektrickou
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vodivost. KaZdé z center m4 vlastni relaxa¢ni dobu. Doby lze povaZovat za nezavislé,
takZe vyslednd relaxacni doba 7 od v8ech rozptylovych procesii je dana
1 1 1
S= (20)
T 1 T2
T se v kovech jako jediny parametr v rovnici 19 méni s teplotou. Z rovnic (19) a (20)
plyne tzv. Mathiesenovo pravidlo:

p=pi+pr (21)

ve kterém p; znamen Cisty (idedlni) mérny odpor tj. odpor zplsobeny tepelnymi
vibracemi krystalové m¥iZe — fonony, je tedy stejny pro rtizné vzorky téhoz materidlu,
zévisi pouze na teploté a pfi absolutni nule vymizi. Odpor p, je zbytkovy (rezidu-
alni) odpor, ktery zévisi na poruchéch krystalové miiZe zpisobenych mechanickym
naméahéinim nebo pfitomnosti cizich atomi. Proto je tento odpor riizny i v riznych

vzorcich téhoZ materidlu a neni zavisly na teploté.

3.3.1 Platinovy odporovy teplomér

Vyse uvedené podminky splituji nejlépe jen nékteré ¢isté kovy, v nejvétsi mire pla-
tina, dale nikl a ¢astecné také méd. Vyhodou platiny je dlouhodobé stald zavislost
odporu platiny na teploté a také dobré mechanické vlastnosti, predev§im taZnost
a ohebnost, které dovoluji vyrabét snimace s velmi dobrym vylouéenim mechanic-
kého napéti v podobé tenkych dratki. Platina je také odolnd vidi oxidaci, ¢imz je
zaji§téna stalost prifezu dratku a tim odporu.

Pro §iroky interval teplot (13,8 K - 962 °C) se pouZiva zapouzd¥eny typ platino-
vého odporového teploméru. Samotny snimac je tvoren dratkem obvykle o prameéru
0,07 mm a délce 60 cm. Jeho odpor je pii teploté 0°C pfiblizné 25 ). Dratek je
smotan do spiraly, aby se pfedesSlo mechanickému pnuti vlivem tepelné roztaznosti.
Ukotven je v tubé ze skla, kterd je zapu$téna do valcovitého pouzdra z nerezové
oceli nebo platiny. Pouzdro je naplnéno vyménnym plynem (He) o tlaku 30 kPa pri
pokojové teploté, ktery zprostifedkuje pienos tepla mezi prostfedim a platinovym
vldknem. Primér pouzdra pro nizkoteplotni variantu platinového teploméru je pii-
blizné 5 mm a délka 60 mm. Sklenénym zatavem, ktery pouzdro uzavira, prochéazeji
¢tyti platinové vodice délky =~ 50 mm, dva napéfové a dva proudové. Je tak zabez-
peceno co nejpresnéjsi zméfeni odporu bez vlivu pfivodi. Prochazejici proud miZe
zpusobovat neZiddouci ohfev termometru. Obvykle se méFi pfi proudu 1 mA.

Na obrazku 4 je platinovy odporovy teplomér Tinsley, ktery je pouZivan pro nize
popisovand méfeni.

Primyslové platinové teploméry maji vlakno uloZeno v kandlcich keramického
valecku a sklenénym zatavem prochazeji dva p¥ivody. Velky tepelny odpor a absence
vyménného plynu zptisobuji, Ze se v nizkych teplotdch obtiZzné nastavuje tepelné rov-
novaha mezi vldknem a méfenym prostfedim. Problémem je odvod Jouleova tepla,
které zpisobuje prochazejici proud.

Platinu lze pfipravit chemicky témé¥ bez primési (Eistota 99,999%). Pfesto se vliv
zbytkového odporu projevuje v blizkosti 10 K. Nevyhodou platinového teploméru
je nestalost zptisobend citlivosti na zménu magnetického pole. Magnetorezistence se
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Obréazek 4: teplomér Tinsley

vyjadfuje zévislosti poméru ARp/Ry na indukci B magnetického pole, kde ARp
je zména odporu snimace zplisobend magnetickym polem o indukci B a Ry odpor
snimace pfi nulové indukci.

Podminky (8, 9), které stanovuje stupnice ITS-90 na kvalitu platinového teplo-
méru, aby mohl byt pouZit k definici stupnice, spliiuji pouze nakladné teploméry
vyrobené z velmi ¢isté platiny uzaviené v pouzdfe s vyménnym plynem. Pouze pro
tyto teploméry se pouzivaji referenéni a deviaéni funkce k popisu zavislosti tep-
loty na odporu. Pro ostatni teploméry se dnes pouZzivaji jiné aproximace, zejména
mocninnym rozvojem nebo CebySevovymi polynomy.

3.3.2 Nastin vyvoje interpolaénich vztaha platinového odporového tep-
loméru

Platinovy odporovy teplomér pouzivaly k definici teploty vSechny stupmice ITS,
podivejme se tedy podrobnéji na vyvoj jeho interpolaénich vztahii. (Zdroj: [6]).
7 experimentt bylo zndmo, Ze pro Sirokou oblast teplot vyhovuje vztah

Ry = Ry(1 + At + Bt?) (22)

kde Ry je odpor pii teploté 0°C. Byl také zaveden vyraz W (t) = R;/ Ry, ktery uz
je nezavisly na malych zménach odporu zpiisobenych mechanickym napétim nebo
sloZzenim riiznych vzorki platiny. Vedle toho se uzival pojem ”platinova teplota” ¢,
mezi 0°C a 100°C byl odpor linearni funkei této teploty.

R, = Ry(1+ ot') (23)
kde B =
o= m (24)
odtud R - R,
¢ =100°C (Rut]o — R0> (25)



ProtoZe t ~ t' miZeme nahradit R} rovnici (1), takZe:

At + Bt?
¥ = |l me———] © 26
(A -+ 100°CB) - 26}
7 toho lze odvodit
) 10%°C*B t ( t )2
o . 9
£=1 A +100°CB |100°C 100°C ( 7)
nebo ; ;
!
I — 2
t-t=9 (10000) (10000 1) (28)

Vztahy mezi konstantami A, B, 6, a::

d "
A_a<1+100°0) a=A+100°CB

~10*°C*B

A+ 100°CB

kde « je sklon zavislosti teploty na odporu a § predstavuje odklon od linearity k¥ivky
zavislosti. Tyto vztahy odvodil na zac¢atku 20. stoleti Hugh Longbourne Callendar,
po ném7 je vzorec (28) pojmenovin a znamenaly mnohondsobné zp¥esnéni mé¥ent
teploty mezi 0°C a 100°C. P1i méfeni teploty pod 0°C se zacalo ukazovat, Ze hodnota
konstanty ¢ je pro korekci odklonu od linearity nedostate¢né, proto Van Dusen
upravil v roce 1925 vztah (28) na tvar

-t =5 (5 1) o5+ (w5 —2) (owa).
L t—5<10000 . 100°C & 100°C =1 100°C (29)

odpor pfi teploté ¢ je pak vyjadien vztahem

B=-10"%a6°C™? 6=

Ry = Ry (1+ At + Bt + C(t — 100°C)#*) (30)
kde
_ —ap a2 f=— 108C °C*
T 108°C ~ A+100°CB

Koeficient 3 se urcoval kalibraci v bodé varu kysliku.

Zavedeni stupnice IPTS-68 zpusobilo prevazné v oblasti nizkych teplot zménu
ve zplusobu popisu zavislosti odporu na teploté. Van Dusenova rovnice uZ nebyla
dostacéujici pro teploty bliZici se trojnému bodu vodiku a byla v rozsahu teplot od
13,81 K do 273,15 K nahrazena referen¢ni funkci a nékolika devia¢nimi funkcemi,
pokryvajici jednotlivé tiseky tohoto rozsahu (viz [8]). Pro oblast teplot nad 273,15 K
byla rovnice (28) upravena korekénimi ¢leny na tvar

5 t" t” t” t"
= 45° 1) e = 1) | s —
Tos =940, D200 (10000) (10000 ) (419, 58°C ) (630, 74°C 1) (31)

kde t" odpovid4 teploté ve vztahu (22). Nésledujici stupnice ITS-90 pak pokryla
dvéma referenénimi funkcemi cely rozsah platinového odporového teploméru, tedy
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od 13,81 K do 962°C. Slozitost referen¢nich funkci ovSem nemize zast¥it fyzikalni
fakt, Ze v urcité oblasti teplot blizkych 0°C je teplotni zavislost blizkd kvadratické
funkci. Hodnoty teploty, které dava rovnice (uvedeno v [6])

W(tgo) = A+ Bitgy + Ctgo (32)

kde A =9,9996 x 10~1, B =3,9885154x 103K a C =6,0707 x 107K 2 se
na intervalu teplot 0,01°C — 29,764 6°C nelisi vice nez 0,02 mK od hodnot ziskanych
pomoci defini¢nich vztahd ITS-90. Jin4 nahrada referen¢éni funkce mize byt kubicka

rovnice
W(tg) = A+ Bt +C# + Dt3 (33)

kde A =9,9996 x 101, B = 3,9884811 x 10K, 0 = —6,0934 x 10~ 7K 2
a D =1,359%10"°K~3. Hodnoty teploty se lisi na intervalu —18°C — +30°C nejvice
0 0,14 mK.

3.4 Polovodicové odporové teploméry

Narozdil od kovi, elektricky odpor polovodic¢i klesa s rostouci teplotou. Nositeli né-
boje jsou v tomto piipadé volné elektrony, tedy ty, jejichZ energie lezi ve vodivostnim
pasu a diry ve valenénim péasu. S rostouci teplotou se vlivem tepelného pohybu do-
stava do oblasti energii vodivostniho pasu vice elektroni a tim se zvySuje vodivost.
Pocéet vodivostnich elektronii v polovodiéi je dan vztahem

T 3/2
podobné pocet dér
mgkT 8t _
ke ( 2;712 ) e (%)

Me, Mg, jsou efektivni hmotnosti elektronu a diry, i je chemicky potencidl, E, sirka
zakazaného pasu, k Boltzmanova konstanta, T termodynamicka teplota. Pro disty
polovodi¢, kde n = p mliZzeme psat:

kT
2rh?

3/2
n=p= (np)1/2 =p= 2 ( ) (memd)3/4e'—E9/2kT (36)

Elektrickd vodivost je dana souctem prispévki k vodivosti od elektroni a dér, tedy
podle vztahu (19)
nezr, 2
g= By T (37)

Me my

Z rovnic (19) a (37) plyne pro odpor €istych polovodi¢l vztah
p= AT—3/2eEg/2kT (38)

V ¢éistych polovodicich je ovSem energetickd mezera E, mezi valenénim a vodi-
vostnim pésem zna¢néd v porovnani s tepelnou energii ¢astic kyT. Vodivost 1ze velmi
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zvysit legovanim, tj. pfiddnim i malého mnozstvi jiného prvku do ¢istého polovo-
di¢e. Legujici prvky mohou byt pétimocné (P, As, Sb) nebo trojmocné (B, Al, Ga,
In). Atom pétimocného prvku-donor nahradi v krystalové miiZce polovodi¢ového
materidlu jeden atom, tim se naplni ¢ty¥i kovalentni vazby nejblizSich sousednich
atomul a paty valen¢ni elektron zistava volny. Energetickd hladina tohoto patého
elektronu se posune do zakdzaného pasu do blizkosti dna vodivostniho pésu, takze
ioniza¢ni energie E; potfebna k uvolnéni elektronu do vodivostniho pasu se pohy-
buje v fddu meV (prehled v tabulce 5). P¥iddnim trojmocného prvku akceptoru
naopak chybi jeden elektron na zaplnéni vSech kovalentnich vazeb sousednich atomi
a vznika tak dira. Energetické hladiny dér lezi v blizkosti valenéniho pésu a jejich
ionizaéni energie je opét v fadu meV.

Tepelnd energie kT (300 K) | 25,8 meV

E,(Cisté Ge) (nizké teploty) | 1,14eV (1,17eV)
B, 10 - 13 meV

E, 10,2 - 11,2 meV

Tabulka 5: Hodnoty energie

3.4.1 Germaniovy polovodi¢ovy teplomér

Germaniové snimace byvaji uloZeny v platinovych nebo médénych pozlacenych pouz-
drech, ktera jsou naplnéna vyménnym plynem. Sklenénou prichodkou prochézeji
Ctyti zlaté vodide. Uvnitf pouzdra byvaji namotiny do spirdly, aby tak potlaéily
vznik piezoelektrického odporu. Teploméry vykazuji zna¢nou zavislost na magne-
tickém poli, proto nejsou vhodné pro méfeni za pfitomnosti silného pole. Vyhodou
je dlouhodob4 stalost odporu. Germaniové teploméry se pouzivaji pfevazné pro ob-
last 1 K - 100 K. Protoze se zavislost odporu idedlnfho polovodice znaéné lisi od
vzorce (38), pouiivaji se pro jeji popis mocninné rozvoje nebo CebySovovy poly-
nomy.

3.4.2 Diodové teploméry

Diodové teploméry vyuzivaji zménu napéti na p-n pfechodu jako funkci teploty pii
konstantnim proudu v propustném sméru v rozmezi 10-100 pA. Teplotni zména
abytku napéti na p-n piechodu je zpisobena zménou pohyblivosti nositeld nadboje
v obou typech polovodiée a s tim souvisejici zménou napéti pfechodu. Teploméry lze
pouzivat v rozsahu od 1,5 K do 400 K, podle druhu pouZitého polovodiée a vyrobni
technologie. Stejné tak se 1isi priibéh zavislosti pfechodového napéti na teploté. Na
obr. 5 (pfevzato z [9]) jsou znazornény grafy pro kfemikovou a galium-arsenidovou
diodu. Diodové teploméry vykazuji obecné mensi magnetorezistenci nez odporové
snimade. Ta se opét 1isi podle materidlu. Napiiklad kiemikova dioda mé ve srovnani
s galium-arsenidovou vétsi citlivost na magnetické pole.
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Obrazek 5: Zéavislost ibytku pfechodového napéti na teploté pro kifemikovou a
galium-arsenidovou diodu
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4 Realizace pevnych bodiu

Ke kalibraci platinového odporového teploméru vyuZzivame t¥i druhy pevnych bodi,
neboli takovych stavil, pii kterych je teplota pracovni latky konstantni, je zndma jeji
hodnota a lze je s dostatecnou p¥esnosti a jistotou opakovat. (Mezi pevné v tomto
smyslu nelze fadit kalibraéni body, kdy uréujeme teplotu pomoci jiného teploméru.)
Jsou to body tani nebo tuhnuti, p¥i kterych je pevna latka v termodynamické rov-
novéaze s kapalinou a trojny bod, stav kdy jsou v termodynamické rovnovaze pevna
latka, kapalina a para. Tlak nad kapalinou se tak v uzavieném prostoru rovna tlaku
par.
Z Gibbsova pravidla fazovych piechod

F=C-P+2 (39)

kde F' je pocet stupnd volnosti, C pocet slozek systému, P pocet fazi v systému,
plyne pro p¥ipad téni nebo tuhnuti (C=1,P=2,F=?) pfitomnost jednoho stupné
volnosti. Tim je tlak, ktery ovliviiuje tuto teplotu.

V piipadé trojnych bodd plyne z rovnice (39), Zze Zadny parametr uZz teplotu
tohoto stavu neovliviiuje. Trojny bod je tak lépe a pfesnéji opakovatelny.

Dals$im dilezitym hlediskem je ¢istota materidlu. Pouzivaji se pouze latky, které
obsahuji ¥4dové 10 a méné atomt pifmési na 10° atomil prvku pevného bodu nebo
jesté s vyssi Cistotou. PFi velmi pfesnych méfenich v ndrodnich laboratorich se musi
pohliZet na pracovni latku jako na velmi zfedénou slitinu. Obr. 6 (pfevzato z [10])

ukazuje vliv ¢istoty materidlu na stalost kiivky tani a tuhnuti.

6 N+
,_
BN 6N r(
/ o
5 M+ I 1 o
5N
KFivika tani KFivka tuhinuti

Obrézek 6: Zavislost pritbéhu kfivek tdni a tuhnuti na ¢istoté materidlu

Graf také zdivodiiuje pouzivani bodu tuhnuti spiSe neZ téni. Jedinou vyjimku
tvo¥i pevny bod galia. Galium pfi tuhnuti znatelné zvétsuje objem (3,1%) a vznika
tlak, ktery posunuje teplotu tuhnuti. Proto se voli pro galium bod téni.
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4.1 Realizace pevnych bodt stupnice ITS-90

Tvar n4ddoby na realizaci bodu je na obrazku 7 (pfevzato z [11], upraveno).

Obaélka z kfemenného skla

Grafitova nadobka vnéjsi

Grafitova izolace vnitini

Prislusny kov

Prostor pro termometr

Obrazek 7: Obecny tvar naddoby pro realizaci pevnych bodu kovil

Podobny tvar maji v§echny realizace pevnych bodu kovi, lisi se pouze v podrob-
nostech. Hlavnim rysem je valcovy tvar nddoby, kterd m4 v hlavni ose vytvofeny
prostor pro zasunuti termometru. Vnit¥ni nddobka, ve které je pracovni latka umis-
téna je vyrobena z grafitu. Celou tuto nddobku obklopuje jesté obalka z k¥emenného
skla nebo nerezové oceli. Vyrabi se bud nddoby uzaviené se zatavenou obélkou z kie-
menného skla nebo oteviené, které zataveny nejsou. Uzaviené nadoby maji uvnit¥
atmosféru inertniho plynu, vét§inou argonu, ktery mé pii teploté fazového prechodu
prvku normdlni tlak (101325 Pa). Jiné modifikace nddoby mohou mit misto sklenéné
obalky kovovy plast (obr. 8 — pfevzato z [12]) nebo je prostor pro zavedeni teploméru
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opatfen protazenym ”hrdlem”, které byva chranéno tepelnou izolaci od vnéjsiho pro-
stfedi. Takové nddoby se pouZivaji pfevazné pro realizaci bodi ve vysSich teplotach
(obr. 9 — pFevzato z [13]).

Oteviené pevné body jsou vystaveny atmosférickému tlaku, coz vyZaduje korekce
méfené teploty.

4.1.1 Trojny bod rtuti -38,8344°C

Néadoba pro realizaci trojného bodu rtuti neobsahuje grafit. Vnitini sténa je vyro-
bena bud ze skla nebo z nerezové oceli. Vzorek rtuti je v ni uzavien v atmosféie
vlastnich par. Vnéjsi sténa byva vyrobena z nerezové oceli.

Pro potfeby kalibrace platinového odporového teploméru pouzitého p¥i mé¥eni
byla vyrobena nadoba (obr.10), primér §irsi ¢4sti je 3 cm. Vné&jsi i vnitini st&na jsou
z nerezové oceli. Aby se predeslo znedisténi rtuti od stén, byla nejprve do nadoby
nalita rtut, kterd vytvofila na sténidch naddoby amalgdm. Poté byla vyménéna éis-
tou rtuti (garantovan4 istota od vyrobce 99,999%). Vnitini prostor byl odéerpén,
médénd spojovaci trubicka vakuové odstfiZzena a zapdjena.

4.1.2 Bod tani galia 29,7646°C

Galium vykazuje p¥i tuhnuti velké objemové zmény, které maji vliv na teplotu, proto
se voli pro méfeni bod tani. Vysoce Cisté vzorky galia jsou dostupné, takze tento
poZadavek nevadi presnosti méFeni.

Vnitini prostor nddoby pro galium neni vylozen grafitem, ale mékkym elastic-
kym plastem, nejéastéji teflonem. Prostor nad vzorkem vypliiuje atmosféra inertniho
plynu, ktery m4 pii teploté tani normélni tlak (101325 Pa). Na obr. 11 je nadoba
pouZzita pro kalibraci platinového odporového teploméru, primér $irsi ¢asti nddoby
je 3 cm. Tato nadoba se 1i§i zplisobem zasunuti platinového teploméru. Teplomér se
zasouva, ze spodni strany niddoby. Galium m4 ¢Eistotu 99,9999% a plyn nad vzorkem
je helium.

4.1.3 Trojny bod vody 0,01°C

Trojny bod vody je nejcastéji méfeny pevny bod a také nejpfesndji opakovatelny.
Nédoba pro jeho realizaci ma podobny tvar jako p¥edeslé a je vyrobena ze skla.
Voda uvnitf¥ by méla byt bez chemickych pfimési a daného izotopického sloZeni.
V literatute se doporu¢uje jezerni voda nebo oceénsk4 voda. (Jezerni voda podle [8]:
0,15 mmol H? na 1 mol H'; 0,4 mmol O'7 a 2 mmol O na 1 mol 0'%). V nafem
pripad& je pouZita destilovand a deionizovani voda s vysokym mérnym odporem,
kterd se pouZiva pii vyrobé €istych polovodiéi.

N4doba je vyéerpana a atmosféru tvori pouze vodni para. Nadoby se 1i§{ velikosti.
Nejvétsi jsou pies 40 cm dlouhé, nejmensi o mélo presahuji délku 10 cm. Mohou
byt opatieny také jakymsi drzadlem. Na obr. 12 (pfevzato z [12], upraveno) jsou
riizné podoby nédob, na obr. 13 je nddoba ndmi pouZit4 pro kalibraci platinového
odporového teploméru. Primér nddoby v Sirs{ €4sti je p¥iblizng 3 cm.
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4.1.4 Trojny bod argonu -189,3442°C

Definice teplotni stupnice ITS-90 urcuje jako jeden z pevnych defini¢nich teplot-
nich bodt trojny bod argonu. Pro uzavfeny bod argonu se musi pouZit nadoba,
kterd odola tlaku vétsimu nez 10 MPa za pokojové teploty. S jejim uZitim jsou tedy
spojena bezpeénostni rizika. Proto se pouzivd pro tucely kalibrace teploméri, které
nejsou primo pouZity jako standardy teploty, ndhradniho kalibra¢niho bodu. Tim je
bod varu dusiku, ktery je vzdalen od trojného bodu argonu pouze nékolik kelvind.
Platinovy termometr je kalibrovan proti jinému uz zkalibrovanému teploméru ve
specidlni nddobé k tomu urcené.
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Obrazek 8: Nadoba s kovovym plasStém

. Gumova zatka

Skelna vata

| Keramicka izolace
- = Grafitové krousky

| .| Prostror pro temometr

Grafitové pouzdro

1 Prislusny kov

| 'J :
A 4

Obréazek 9: Nadoba na realizaci pevnych bodi vysSich teplot
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Obrazek 10: Nadoba pro realizaci trojného bodu rtuti

Obrézek 11: Nadoba pro realizaci bodu t4ni galia
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Obréazek 12: Tvary nadob pro realizaci trojného bodu vody

Obréazek 13: Nddoba pro realizaci trojného bodu vody
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5 Priiprava pevnych bodl pro méreni

NiZe je uveden postup p¥ipravy pevnych bodi v laboratofich, kde je dostupné po-
tfebné zarizeni na pfesnou realizaci teploty.

K méfeni se vyuziva tzv. ¢tyfbodové zapojeni. K odporovému termometru jsou
pfivedeny étyfi vodice. Dva slouzi k pfivodu proudu, dalsi jsou pfipojeny na volt-
metr. Je tak vyloucen vliv spddu napéti na p¥ivodnich proudovych vodiéich a mé¥
se skuteénd hodnota spaddu napéti na odporu termometru.

Méfeni odporu pfi teplotach uvedenych pevnych bodt se provadi pfi dvou hodno-
tach proudu, aby se mohla interpolaci ziskat aproximace odporu na nulovém proudu.
Pro kontrolu se opakuje méfeni pro prvni hodnotu proudu. Pokud se naméfené hod-
noty 1i8i 0 0,02 mK, teplomér nebyl z néjakého diivodu v tepelné rovnovaze s pevnym
bodem.

Aby se zajistila co nejlepsi a dlouhotrvajici tepelnd rovnoviha mezi termometrem
a rozhranim fazi, vytvari se vnitini rozhrani kapalné a pevné faze, které je v blizkosti
stény prostoru pro termometr a jehoz teplota je méfend a vnéjsi rozhrani kapalné a
pevné faze, které je vytvoreno u vnéjsi stény nadoby a teplotné chrani a stabilizuje
vnitini rozhrani (obr. 14 pfevzato z [12], upraveno)

5.1 Rtut a galium

Trojny bod rtuti Ize realizovat pomoci tani nebo pomoci tuhnuti vzorku, bod galia
pomoci tani. PopiSme zptisob pro oba prvky spoleény, tedy tani. (Zdroj: [14]).

Nejprve je tfeba vytvofit pevnou fazi, galium toto za pokojové teploty spliiuje,
rtuf je tfeba zchladit na nejméné -42°C. Pak se nddoby s pevnou fizi vzorku umisti
na kratkou dobu do prostfedi, které mé o nékolik kelvini vyssi teplotu, nez je tep-
lota tani vzorku. Je tfeba, aby se vytvorila vrstva kapalné fize podél stény nadoby.
Vznikne tak vnéjsi rozhrani. Po jeho ustédleni se teplota sni%i tak, aby se pohybovala
od 10 mK do 500 mK nad teplotou pevného bodu. Poté se do prostoru pro teplo-
mér zavede ohfivak nebo jen ty¢ opét o teploté nékolik kelvinl vyssi, nez je teplota
pevného bodu. Po vzniku tenké vrstvy kapalné faze podél celého prostoru pro tep-
lomér se ohfivak vyjme. Takto se utvoii vnitini rozhrani. Je vhodné, aby termometr
mél pfed vsunutim do nadoby teplotu blizkou pevnému bodu, pro zaji§téni dobrého
tepelného kontaktu se pridava do prostoru pro termometr lih.

Je také vhodné pfed touto okamzitou p¥ipravou ponechat galium v kapalném
stavu (napiiklad 5 K nad teplotou tdni), aby se rovnomé&rn& rozptylily cizi prvky.
Zajisti se tim v&tsi stabilita teploty fdzového pFechodu. Poté se galium rychle zchladi
a pokracuje se, jak je uvedeno vyse.
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5.2 Trojny bod vody

Vnéj$i a vnitini rozhrani mezi pevnou a kapalnou fazi se vytvafi postupné. Nej-
prve je tfeba na sténé prostoru pro termometr vytvorit vrstvu ledu. To lze provést
nékolika zpisoby, napriklad vloZzenim pevného CQOg, vloZenim tyce ochlazené kapal-
nym dusikem nebo p¥imo nalitim dusiku dovnitf. Asi 30 minut po vytvofeni vrstvy
ledu po celém povrchu vnit¥niho skla se do prostoru pro termometr nalije voda pfi-
blizné o teploté 0°C. Nadoba se pak ulozi do prostiedi o teploté v rozmezi 0,000°C —
0,007°C na dobu 7 dnil, aby se teplotné stabilizovala. Vnit¥ni rozhrani se pak vytvori
vloZenim sklenéné tyce o pokojové teploté. Je tfeba dosahnout toho, aby se led mohl
ve vodé volné pohybovat.

Samotny termometr se pfed vloZenim do méficiho prostoru ochladi na pribliz-
né 0°C. Termometr se dostane do tepelné rovnovahy s prostiedim obvykle do 30
minut. Podle zkuSenosti metrologii 1ze po dlouhodobé stabilizaci dosdhnout repro-
dukovatelnosti trojného bodu vody +5 mK.

_ Teplomeér

Vnitinl rozhrani

Vnéjsi rozhrani

| Led

Obrazek 14: Trojny bod vody
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6 Meéfeni pevnych bodu pro acely kalibrace plati-
nového odporového termometru Tinsley 5187L

Laboratorni vybaveni nedovolilo u pevnych bodid rtuti a galia vytvofit vnéjsi a
vnitini rozhrani pevné a kapalné fize. Byla mérena teplota fazového pfechodu mezi
pevnou a kapalnou fizi v celém objemu vzorku pro oba pevné body.

Vsechna méfeni byla providéna multimetrem KEITHLEY model 2000. Vyuzi-
vany byly rozsahy 0,1 V a 1 V. Vyrobce udédva pfesnost +(30 ppm mé¥ené hodnoty
+ 30 ppm z rozsahu) pro rozsah do 0,1 V a +(15 ppm méfené hodnoty + 6 ppm
z rozsahu) pro rozsah do 1 V. V tabulce 6 jsou uvedeny chyby mé¥eni zpisobené
voltmetrem pro jednotlivé pevné body.

Kalibraéni bod | rozsah [V] [ chyba mé¥eni [.10~5 V]
trojny bod 0,1 3,6
rtuti 1 7,5
trojny bod 0,1 3,7
vody i 50
bod téni 0,1 3,8
galia 1 7,5

Tabulka 6: Chyby pfistroje

Pro udely méfeni byl sestaven nésledujici obvod:

Pt 100 €2

-+~ 1 mA

Obrézek 15: Schéma obvodu

Obvod se skladé ze zdroje stejnosmérného proudu 1 mA a platinového odporo-
vého termometru Tinsley 5187L (Rp:), ktery m4 p¥i pokojové teploté odpor p¥iblizné
25 2. Déle je zapojen odporovy normél (Ry) o velikosti 100 Q. Ten je udr¥ovan na
pokojové teploté a podobné jako platinovy odpor mé ¢tyfbodové zapojeni. Hodnota
napéti na platiné byla méfena na rozsahu 0,1 V, napéti na normélu na rozsahu 1 V,
protoZze zdroj poskytuje proud mirné vétsi nez 1 mA. Pomoci tohoto zapojeni je
mozno ziskat hodnotu napéti na platiné z Ohmova zakona. Je totiz:

Ups _ Uy Upy

=" 5 Rp=22£100 (40)

Ip; =1 - =
LR Rp: Ry Uxn
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6.1 Technické provedeni

Napétové a proudové vodice teploméru Tinsley 5187L byly pfipdjeny na malou spo-
jovaci destitku, kterd je zakryta mens$im valcovym pouzdrem. Odtud vedou dalsi
CtyTi vodide, které tsti do vétSiho valcového pouzdra, kde je dalsi spojovaci desticka.
Daéle vede stingny kabel se ¢tyfmi vodidi, které jsou barevné rozliSeny. Vodice konéi
na patici, kter4 je zabudovana do mosazného bloku (viz obr. 16).

Obrézek 16: Sestava pro méfeni v pevnych bodech

Dvé spojovaci desticky slouzi pro snadnéjsi manipulaci s teplomérem p¥i roze-
birdni nebo zapojovani experimentalni sestavy. Na obr. 17 je schéma a ocislovani
vyvodi patice. Teplomér Tinsley 5187L rozliSuje napétové a proudové vodice a ozna-
¢eni polarity, je proto tfeba dodrzet nasledujici p¥ifazeni p¥i zapojovani:

Tinsley - zeleny vodi¢ — vyvod patice ¢.8  (Zluty vodic)
Tinsley - modry vodi¢ — vyvod patice €.7  (hnédy vodic)
Tinsley - Zluty vodi¢ — vyvod patice .6  (zeleny vodic)
Tinsley - éerveny vodi¢ — vyvod patice ¢.5  (bily vodic)

Zeleny a modry vodi¢ teploméru Tinsley 5187L jsou vodite proudové, Zluty a
¢erveny napétové. Barvy v zavorkach oznacuji vodice ve stinéném kabelu. Na patici
se nasazuje ¢erna kovova krabice, ze které vychézeji stinéné kabely vzdy se dvéma
vodici, které pokracuji k desce pfepinac¢i SCAN 2000 voltmetru a ke zdroji stejno-
smérného proudu.

6.2 Vysledky méreni

Do soucéasné doby bylo provedeno 16 méfeni v pevném bodé rtuti, 13 mé¥eni v bodé
galia (Gal-9, Gall-4), 3 méfeni v pevném bodé& vody a 2 méfeni na teploté kapalného
dusiku.

Mé&fenim napéti pfi opaném sméru proudu byla zjisténa pFitomnost parazitniho
napéti na platinovém odporu. Jedn4 se pravdépodobné o termoelektrické napéti U,
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Obrazek 17: Schéma, patice

vznikajici na pajenych spojich vodic¢l, které vedou z pokojové teploty na méfenou
teplotu. Lze to usuzovat i z toho, Ze na norméalovém odporu se takovd zména na-
péti neprojevila. Velikost U; byla stanovena jako polovina rozdilu méfenych napéti
v kladném a zaporném sméru proudu. Hodnoty uvadi tabulka 7. Na obrazcich 18,
19 jsou zvétSené &asti pribéhu napéti. Cerné &4sti grafu odpovidaji proudu +1 mA,
éervené Casti odpovidaji proudu —1 mA a je zde vynesena jejich absolutni hodnota,
aby bylo moZno 1épe odeéist rozdil. Prvni dva grafy ukazuji napéti na normalovém
odporu, dalsi dva napéti na platinovém odporu pfiblizné pii teploté méreného pev-
ného bodu. Na obr. 20 je znadzornén prubéh napéti pfi zménich polarity proudu
v pevném bodé galia.

kalibra¢ni bod | parazitni napéti .107° V
Hg trojny bod 6,5
H0 trojny bod 4,5

Ga bod tani -0,2

Tabulka 7: Hodnoty parazitniho napéti

Obr. 21 ukazuje rozdil mezi odporem vypoéitanym pomoci korigovanych (Zern)
a nekorigovanych (modrd) hodnot napé&ti na platinovém odporu v trojném bodé
vody. V tomto pripadé byla nékolikrat ménéna polarita zdroje proudu a také hod-
nota prochéazejiciho proudu. Velké vykyvy odporu p¥i nekorigovaném napéti jsou
zplsobeny prepinanim mezi 1 mA a 0,1 mA.

V prostfedni ¢asti grafu je ¢ast, kde se zvysila hodnota odporu také u korigova-
ného napéti. Zde byl zvySen prochazejici proud na hodnotu 10 mA. Jedn4 se patrné
o skuteéné zvySeni odporu v disledku ohfevu Jouleovym teplem, které p¥i tomto
proudu uz ovliviiuje méfenou teplotu. P¥i sniZeni z 1 mA na 0,1 mA neni takovi
zména korigovaného odporu patrna. Z toho lze usuzovat, Ze proud 1 mA nezvy3uje
teplotu snimace v trojném bodé vody.

Podobnym zpisobem bylo ovéfeno, Ze v trojném bodé rtuti nedochazi k ohfevu
proudem 1 mA.

Parazitni napéti v pfipadé galia je mensi neZ chyba pfistroje, napéti v tomto
bodé nebylo korigovano. V dalsich pevnych bodech je tato korekce zahrnuta.
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Obréazek 21: Nekorigovand (modry graf) a opravend (Cerny graf) hodnota odporu

6.3 Trojny bod rtuti

Teplota trojného bodu rtuti byla méfena v obou ”smérech”, tedy pfi tani i tuhnuti.
V obou pfipadech bylo do prostoru pro termometr pfidano nékolik ml lihu, aby byl
zajiStén dobry tepelny kontakt teploméru s teplotou trojného bodu. Poté se zavedl
do nadoby termometr.

Pro pfipad tani byla nadoba se rtuti ochlazena v lazni kapalného dusiku na
teplotu blizkou teploté varu dusiku ~ 77 K. Po dostate¢ném ochlazeni byla nadoba
vyjmuta z lazné a pii pokojové teploté tepelné izolovana plastém z polystyrénu,
ktery zajistoval dostatené pomalé zahiivani rtuti. Po celou dobu zah¥ivani blizko
k teploté 0°C bylo méfeno napéti na odporovém termometru a normalovém odporu.

Bylo také provedeno méieni, kdy se dosahlo stavu trojného bodu pomoci tuhnuti
rtuti. Aby bylo moZno mé¥it teplotu tuhnuti vzorku, bylo t¥eba dosdhnout pomalého
ochlazovani nadoby. Jako chladi¢ byla pouzita termoska s kapalnym dusikem. Na
nadobu byl nasunut médény plast, ke kterému byl pfipijen svazek péti manganino-
vych dratki. Nadoba s plastém byla zasunuta do termosky tak, aby dno nadoby jesté
nebylo ponoreno, ale svazek zasahoval do dusiku. Termosku uzaviral polystyrénovy
poklop. Médény plast zajistoval homogenni odvod tepla z celé nadoby.

Jako lepsi z hlediska trvani teploty trojného bodu se ukazal prvni postup.

Ziskané vysledky jsou uvedeny v tabulce 8.

Pfi méreni ¢islo 9 a 13 nebylo dosaZeno dostateéné nizké teploty, aby mohl zadit
fazovy prechod. U dalSich mé¥eni je patrny jisty riist odporu s €islem méreni. To
muze znamenat, 7e vzorek rtuti v nadobé se ¢asem zneci§tuje tim, jak se v ném
rozpousti méd z trubiky, pomoci niz se nddoba plnila rtuti a odéerpavala.

Aby hodnoty odporu vyhovovaly podmince (9), musi byt mensi ne? hodnota
20,492 (). Tomu odpovida pouze méfeni 1 a 3, ale méfeni 1 vykazuje staly pomaly
rist teploty. Dal$i hodnoty uz vztahu nevyhovuji.

Obr. 22 ukazuje pribéh odporu platiny pfi méfeni trojného budu rtuti. V prvnim
grafu je pribéh odporu na platinovém teploméru v pfipadé, kdy byla naddoba se rtuti
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¢islo | zptusob dosaZeni | odpor platinového
méfeni | trojného bodu | termometru [(]
1 téni 20,483 - 20,487
s tani 20,545 - 20,547
3 t4ni 20,4645 - 20,4655
4 tani 20,588 - 20,589
5 tani 20,591 - 20,594
6 tani 20,595 - 20,597
7 tani 20,574 - 20,576
8 tani 20,535 - 20,540
9 tuhnuti nedosazeno
10 tani 20,603 - 20,605
11 tani 20,598 - 20,601
12 tuhnuti 20,4 - 20,8
13 tuhnuti nedosazeno
14 tuhnuti 20,635 -20, 650
15 tuhnuti 20,636 - 20,638

Tabulka 8: Vysledky méfeni - trojny bod rtuti

fadné prochlazena a poté ihned tepelné izolovana. V druhém grafu je typicky pribéh
derivace pribéhu zévislosti odporu podle ¢asu (2x zvétSeny). Z tohoto grafu lze
vy¢éist, kdy se odpor platiny a tedy i teplota nejméné ménily. Na dal§im obr. 23 jsou
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Obrazek 22: Pribéh odporu teploméru Tinsley 5187L v trojném bodé rtuti

dalsi priibéhy odporu platinového odporového teploméru. Prvni graf ukazuje dvé po
sobé nasledujici méfeni provadéné v jednom dni. Je vidét, Ze poskytuji témé¥ stejné
hodnoty. P¥i méfenich, ktera se provadéla ve vétsich ¢asovych odstupech, takovou
shodu nenajdeme. Je mozné, Ze méfenou teplotu néjak ovliviiuje napiiklad poloha
teploméru v nadobé. Je tfeba provést jesté dalsi méfeni pro ovéfeni tohoto chovani.

Druhy graf svéd¢i o tom, Ze za prakticky stejnjch podminek je moZné ziskat
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také jiny priib&h. Toto miize byt, dle mého nazoru, zptisobeno Spatnou tepelnou
izolaci. Na obr. 24 jsou priib8hy odporu na platiné pii méfeni teploty trojného bodu
25+ 301
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Obrazek 23: Rizné pribéhy odporu teploméru Tinsley 5187L v pevném bodé rtuti

dosaZzené pomoci tuhnuti. Na obou grafech nelze najit stabilni teplotu, kterou by bylo
mozné povazovat za teplotu fazového pfechodu. Prvni graf ukazuje p¥ipad, kdy bylo
v termosce prili§ mnoho dusiku a nadoba se rychle ochlazovala. V druhém p¥ipadé
bylo pouZito dusiku méné, ale i tak neni teplota stald. Dalsi snizovani mnoZstvi
dusiku vede spiSe k tomu, Ze fazova zmeéna vibec neprobih4.
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Obrazek 24: Pribéhy odporu teploméru Tinsley 5187L v trojném bodé rtuti - tuhnuti
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6.4 Bod tani galia

Pro realizace pevného bodu galia byly pfipraveny dvé nddoby (Gal — nadoba s teflo-
novou vystelkou kolem vnitini trubky, Gall — s vystelkou pouze kolem vné&jsi trubky
a dna nadoby). Nddoba Gal byla ohfivina nejprve pomoci fénu ze vzdélenosti pfi-
blizné 10 cm. Tento zpfisob ohfevu se ukazal byt prili§ rychly pro odedet teploty
tani. PouZili jsme tedy odporovy drat o priméru 0,2 mm, ktery byl husté navinut
na nadoby v jejich Sirsich ¢astech. Celkovy odpor dratu je pro Gal 266 2, pro Gall
206 Q (naddoba GII m4 Fid§i navinutf). Drat byl napédjen z laboratorniho zdroje
jednosmérného proudu. Vykon tohoto proudu lze vypocitat ze zndmého vztahu

P=UI=U%R (41)

Bylo vyzkou$eno nékolik hodnot vykonu pro ohiev.

Pfi stalém oh¥evu vykonem 1 W nedoslo k fazové pfeméné, pti P~1,5 W dochazi
pravdépodobné k staciondrnimu stavu, kdy sice k fazové preméné dochazi, ale je
méfena nizsi teplota vlivem vyrovnavani teploty nadoby s teplotou okoli. Patrné
nejlepsi zplisob ohfevu je nejprve naddobu zahfivat vykonem ~2,5 W, po prekrocéeni
hodnoty napéti 27,3 mV na platinovém teploméru sniZit vykon na ~1 W.

Pfi vy§Sich vykonech dochézi k velmi rychlému téni, které uz neni vhodné k mé-
Feni teploty.

Ziskané vysledky jsou v tabulce 9.

¢islo méfeni | nadoba odpor platinového vykon ohfevu
termometru [ [W]

1 Gal velmi rychly ohfev fén
2 Gal velmi rychly ohfev fén
3 Gal | nedosazeno teploty tani 0,2-0,8
4 Gal velmi rychly ohfev 1,8; 5,3-6,9
5 Gal 27,12 - 27,18 1;1,5; 2
6 Gal 27,155 - 27,157 1,5; 1,7
7 Gal 27,152 - 27,153 1; 1,5
8 Gal 27,153 - 27,154 1,5
9 Gal 27,158 - 27,159 2,0
10 Gall 27,1545 - 27,1555 1,5; 2,0
11 Gall 27,1515 - 27,1525 1,5; 2,0
12 Gall 27,156 - 27,160 2,0; 2,5
13 Gall 27,1540 - 27,1550 2,0

Tabulka 9: Vysledky méfFeni - bod galia

Obr. 25 ukazuje jedno z prvnich méfeni, kdy bylo galium ohfivané fénem. Na
prvnim grafu je pribéh odporu na platiné. Ohfev byl velmi rychly a neni patrna
stabilni teplota pFechodu (vy¥ez). Po vypnuti fénu se nddoba vlivem okoli ochlazuje,
dochazi k podchlazeni. Kolem 150. minuty méfeni byla sniZena teplota v mistnosti
asi na 15°C (méfeni bylo provddéno v zimnich mésicich, kdy staéilo pouze oteviit
okno). A% poté nastava tuhnuti galia, pfi kterém teplota vzorku ihned zvysila.
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Druhy graf ukazuje hodnoty napéti na normédlovém odporu, tedy hodnotu pro-
chézejictho proudu. Je zietelné, Ze zdroj proudu neni Gplné stabilni a reaguje na
zménu okoln{ teploty. Na obr. 26 je pribéh odporu pozdéjsiho méfeni s nddobou Gal.
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Obrazek 25: Priibéh odporu teploméru Tinsley 5187L a normélového odporu v bodé

tani galia

Casov4 prodleva tani je asi 70 minut. Na obr. 27 jsou dvé méfeni s nddobou Gall.
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Obrazek 26: Priibéhy odporu teploméru Tinsley 5187L v bodé tani galia

Dlouhodoby stav tani v prvnim grafu je vysledkem malého prikonu 1,5 W po celou
dobu mé¥eni a relativné nizkou okolni teplotou.
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Obrazek 27: Pribéhy odporu teploméru Tinsley 5187L v bodé tani galia

6.5 Trojny bod vody

Nédoba s vodou pro realizaci trojného bodu byla nékolik dni uchovavdna v ledniéce,
kde byla teplota blizka teploté 0°C. Poté byla nidoba vloZzena na nékolik hodin do
smési vody a ledu. Pfed méfenim jsme vytvorili vnéjsi rozhrani ledu a vody, jak je
popsano v kapitole 5.2. Do prostoru pro termometr bylo opét pfidano nékolik ml lihu.
Nadoba byla znovu vloZena do lazné vody a ledu, a byl zaveden teplomér o pokojové
teploté, tim byla zajisténa existence vnit¥niho rozhrani ledu a vody. Poté bylo nékolik
hodin snimano napéti na odporovém termometru a na normalovém odporu. V 1azni
byla udrzovana konstantni teplota pfidavanim ledu.

Vysledky jsou uvedeny v tabulce 10.

¢islo méveni odpor platinového
termometru
iL nelze odedist stdlou hodnotu
2 24,289
3 24,288

Tabulka 10: Vysledky mé¥eni - trojny bod vody

Pii méfeni ¢islo 1 se neobjevila stala teplota. Dalsi dvé méfeni maji stejny pritbéh
a v ramci chyby se shoduji s méfenimi, kterd byla providéna o 5 mésicti dfive nez
tato méfeni. Proto jsou tyto hodnoty povaZovany za dostateéné ovérené.

Na obr. 28 jsou priibéhy odporu na platinovém teploméru p¥i méfeni ¢. 1 a &. 2.
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Obrézek 28: Pribéhy odporu teploméru Tinsley 5187L v trojném bodé vody

6.6 Bod varu dusiku

Platinovy teplomér byl ponofen do 14zné dusiku pi#i mistnim atmosférickém tlaku.
ProtoZe jsme neméli k dispozici druhy kalibraéni teplomér, ktery by méfil teplotu
14zn&, pouzili jsme pro vypodet skutedné hodnoty teploty varu dusiku vztah (42).

b B T 2
In==A+4+—-—+Clnh—+DT+ ET 42
Do T Ty ( )

kde A = 5,893271, B = —403,96046 K,C = —2,3668, D = —0,0142815 K™}, E =
72,5872+ 1078 K2, Ty = 77,344 K ,py = 101325 Pa,

Ten je uvddén v [15] jako doporuéeny pro popis zavislosti teploty varu dusiku na
tlaku v rozmezi od 63,146 K do 84 K.

Tlak byl zméren digitadlnim barometrem. Byla provedena také korekce teploty na
vysku sloupce kapalného dusiku nad stfedem teploméru.

NaméFené zavislosti nedavaly moznost zjistit s dostateénou jistotou teplotu varu
dusiku, teplota kolisala a rychle stoupala, patrné kvali nedostateéné izolaci teplo-
méru a nemoznosti ustanoveni tepelné rovnovihy mezi teplomérem a kapalnym du-
sikem. Bod dusiku proto nebyl pfi kalibraci platinového termometru Tinsley 5187L
bran v potaz.
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6.7 Kalibrace sekundarnich odporovych teploméra

Pomoci platinového odporového teploméru Tinsley 5187L byly kalibroviny dalsi
odporové teploméry v teplotnim rozsahu od teploty kapalného dusiku ~ 77 K do
pokojové teploty ~ 20°C.

Teplomér Tinsley 5187L byl zapojen spole¢né se sekunddrnimi odporovymi tep-
loméry do série (obr. 29). Spoletné s nimi byl také sériové zapojen normélovy od-
por Ry = 1002, ktery byl umistén vné kryostatu a tepelné izolovan. Byl zafazen,
aby bylo mo#no zjistit p¥esnou hodnotu proudu v obvodu, viz vztah (40). VSechny
odpory maji dva napétové a dva proudové pfivody. Obvod byl napajen ze stabilizo-
vaného zdroje stejnosmérného proudu o velikosti 1 mA.

O, Ualint
Pt R, R, |

100 Q

—~ 1 mA

Obrazek 29: Schéma obvodu

Dusikovych teplot bylo dosazeno pomoci pritokového kryostatu Leybold-Heraus
typ VNK 3 - 300 (obr. 30). S konstrukei kryostatii a jejich vlastnostmi jsem se se-
zndmil v [16] a [17]. Teploméry byly spoleéné upevnény na médénou pozlacenou
vestavbu, kterd byla zasunuta do kryostatu. Sachta, v ni# byla zasunuta vestavba,
byla odderpina a prfi pokojové teploté naplnéna dusikovymi parami o atmosféric-
kém tlaku. Plynny dusik pak slouzil jako vyménny plyn. Poté byl kryostat ochlazen
parami dusiku, které byly vyvévou Cerpany z nadoby na kapalny dusik. Po dosta-
tetném zchlazeni bylo ¢erpani dusikovych par zastaveno. Kryostat s vestavbou byl
poté ponechin samovolnému ohfevu do teploty blizké pokojové. Tento cyklus byl
nékolikrat opakovan.

6.8 Technické provedeni

Vestavba urcend ke kalibraci platinovych termometr Pt100 a Pt1000 firmy Hayashi
Denko se skldda ze dvou hlavnich éasti - spojovaci trubice a médéného bloku, na
kterém jsou umistény termometry (obr. 31). Spojovaci trubici je protaZeno 10 man-
ganinovych vodi¢t (2 proudové, 6 napé&fovych - po 2 ke kazdému odporu, 2 slouzi
sériovému spojeni) o primeéru 0,1 mm. Na jejim dolnim konci jsou otvory, kterymi
jsou vodide protazeny a pfipajeny na spojovaci desti¢ku. Na tu jsou uz pfipojeny od-
pory. Ocislovani jednotlivych spojovacich mist na destidce je vzestupné. Stadi ovérit
prvni spojovaci misto.

Na obr. 32 je detail ¢asti spojovaci desticky a detail drzdkd odporda Pt100 a
Pt1000, model 1632. Jedn4 se o vrstvené miniaturni termometry o rozmérech 3,2 mm
x 1,8 mm x 0,5 mm. Termometry jsou p¥ilepeny epoxidovou pryskyfici k médénym

46



pozlacenym drzdkim, které jsou uzavieny v médéném pouzdfe o priiméru 7 mm.
Piivody k termometrim jsou vyvedeny méd&nym dritem ke svorkovnici pfilepené na
pouzdru. K svorkovnici se pfipaji manganinové ¢tyfvodiéové méfici privody. Tyto dr-
zaky jsou pak zasroubovany Srouby M3 do médéného pozlaceného bloku. Do otvoru
mezi nimi je do médéného bloku zasunut termometr Tinsley 5187L. Horni konec tru-
bice je zakon&en patici s 10 vyvody. Schéma patice a o¢islovani jednotlivych vyvodia
je na obr. 33. Toto &islovani bylo prevzato z [18].

Aby zapojeni odporti na vestavbé odpovidalo softwarovému nastaveni voltmetru,
je t¥eba zapojit odpory podle obr. 34. Cisla v krouzcich odpovidaji &islim na patici
a spojovaci destiéce. Vodice 7,8 jsou proudové, ostatni jsou napéfové. Teplomér
Tinsley 5187L m4 rozdélené vodice podle barvy nésledujicim zptlisobem: zeleny a
modry jsou vodiée proudové (&isla 7,9), éerveny a Zluty jsou vodie napéfové (&isla
5,6). U dalgich odporii nejsou vodife barevné oznadeny a nezdlezi na tom, v jakém
poradi jsou p¥ipojeny.

Na patici se nasazuje Cernd kovova krabice, ze které vychazeji stinéné kabely
vzdy se dvéma vodiéi, které pokracuji k voltmetru a zdroji stejnosmérného proudu.
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Otvor pro zavedeni vestavby s
termometry

Odgerpani izolaéniho prostoru

Otvory pro vstup a vystup
chladiciho média

|zola&ni vakuum

Prostor pro vestavbu

i ot

Obrazek 30: Schéma kryostatu
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Obrazek 31: Médény blok s termometry

Obrazek 33: Schéma patice konektoru

oLl o e

Obrazek 34: Piifazeni napéfovych a proudovych vodiéi k vyvodiim patice
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6.9 Zpracovani vysledki

V8echny vysledky byly zpracovavany pomoci programu Origin 6.1. V ném byl vy-
tvofen soubor vypocetexcel.opj, ktery po zadani hodnot odporu v pevnych bodech
vypoéte pro kazdou hodnotu odporu teploméru Tinsley 5187L piislusnou hodnotu
teploty podle definice teplotni stupnice ITS-90. Tento soubor je moZné pouzit i pii
piipadném zpracovani vysledki ve fyzikdlnim praktiku.

Pro kalibraci platinového odporového teploméru Tinsley 5187L byly pouzity hod-
noty odporu v pevnych bodech rtuti, vody a galia. Hodnota odporu v bodé dusiku
nebyla z technickych diivodi pfesné zméfena. Interval teplot je tedy —38,8344°C —
+29,7646 °C.

Pfesnost méreni se obtizné stanovuje. Pokud vychizime z pfesnosti voltmetru
(hodnoty jsou uvedeny v tabulce 6), pak je absolutni chyba méfeni odporu az + 4 m{2
presné hodnoty jsou uvedeny v tabulce 11. Pro vypocet chyby teploty pak miizeme
uvaZovat jednoduchy linedrni vztah (43), ktery ale zavislost teploty na odporu pro
teplomér Tinsley 5187L ve zkoumaném intervalu teplot vystihuje.

AR = RyaAT (43)

Konstanta « se obvykle poklddéa rovna hodnoté 0,00385 ©2/K. Absolutni chyba tep-
loty v pevnych bodech je v tabulce 11.

pevny bod | chyba odporu [m€] | chyba teploty [mK]
Hg 3,9 49
1,0 4.1 14
Ga 4,3 41

Tabulka 11: Chyby méteni zptisobené voltmetrem

Dal$im hlediskem je, zda byla méfena skute¢nd hodnota fazového prechodu pfi-
padné trojného bodu pii kalibraci teploméru Tinsley. Podet riznych vysledkii miZe
znamenat ¢asovou nestalost mérici aparatury nebo nestalost vzorki ¢i neopatrnost
obsluhy p¥i manipulaci s teplomérem. Hodnoty odporti v pevnych bodech, které
byly vybrany pro tuto kalibraci, nemusi byt nutné spravné. Na obr. 35 je ukazano,
jak se zméni hodnota teploty, kdyZ se pfi vypoétu kalibra¢ni k¥ivky teploméru Tin-
sley 5187L dosadi do deviaéni funkce hodnoty odporu vétsi o 0,01 €2 nez jsou hodnoty
pouzité pro nize uvedenou kalibraci. Byla zvySena vZdy pouze jedna hodnota odporu
pii zachovani ostatnich dvou. Zeleny graf ukazuje zvySeni v bodé galia, éerny graf
zvySeni odporu v bodé rtuti. Hodnota odporu v trojném bodé vody nebyla ménéna.

7 nameéfenych hodnot odporu v pevnych bodech byly vybrany, s ohledem na
pribéh a ¢asovou stalost jednotlivych méfeni a na podminky (8), (9) tyto hodnoty:

R(Hg) = 20, 4655

R(H,0) = 24,2885
R(Ga) = 27, 1565 Q)
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Obrazek 35: Rozdil teplot se zménou odporu pfi kalibraci teploméru Tinsley 5187L

Z téchto hodnot byly spocitany hodnoty W (Zy,) pro bod galia a rtuti a byly dosazeny
do devia¢niho vztahu

W (To0) — Wr(Too) = a(W (Tyo) — 1) + b(W (Tyg) — 1)? (44)

ktery je pfedepsan pro vyse uvedenou oblast teplot. Refenim vzniklé soustavy rov-
nic byly ziskdny konstanty a,b. Zpétnym dosazenim konstant do (44) lze vypoéitat
hodnotu W, pro kazdou hodnotu W. Nakonec byly hodnoty W, dosazeny do vztahu
(12) pro teploty mensi nez 273,16 K, respektive do vztahu (14) pro teploty vétsi
nez 273,16 K. Kalibra¢ni kiivky teploméru Tinsley 5187L pro teploty pod 273,16 K,
respektive pro teploty nad 273,16 K jsou na obr. 36. Oba grafy udévaji zavislost
teploty v kelvinech na odporu. Obvyklej$i je udavat inverzni zavislost a ve stupnich
Celsia. Takové zavislosti jsou na obr. 37. Pod grafy je uvedena aproximace linedrni
a kvadratickou funkci, chyba v nich uvedena je chybou aproximace, nikoli chybou
méFeni. (Origin 6.1). Pro srovnéani byla vypoétena z lineadrni aproximace hodnota ko-
eficientu a ve vztahu 43, je také uvedena pod grafy. Grafy 38, respektive 39 ukazuji
rozdily mezi namé¥enou teplotou a a linedrni aproximaci, respektive kvadratickou
aproximaci.

Ziskana zavislost teploty na odporu pro teplomér Tinsley 5187L byla vyuZita ke
kalibraci sekundarnich teplomér Pt100 a Pt1000.

Na obr. 40 jsou kalibra¢ni k¥ivky teploméru Pt100. V grafech je také uvedena
aproximace zavislosti teploty na odporu linedrni a kvadratickou funkci. Na obr. 41,
respektive 42 je rozdil mezi skuteénou teplotou a jeji aproximaci linearni funkci, re-
spektive kvadratickou funkei. Opét byla ziskdna inverzni zavislost odporu na teploté
ve stupnich Celsia, grafy a aproximaéni funkce jsou na obr. 43.

Na obr. 44 jsou kalibra¢ni k¥ivky teploméru Pt1000. Opét jsou zde uvedeny
aproximace linedrni a kvadratickou funkci a také rozdily mezi naméfenou a aproxi-
movanou hodnotou teploty (obr. 45, 46). Zavislost odporu na teploté ve stupnich
Celsia a jeji popis aproximac¢nimi funkcemi je na obr. 47
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Obrazek 37: Zavislost odporu teploméru Tinsley 5187L na teploté ve stupnich Celsia
Aproximace pod 0°C

R = (24,29493 + 0,0984¢) £ 0,003 ©Q; « = 0,00405 /K
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Aproximace nad 0°C

R = (24,29017 + 0,096 58t) 0,001 ; o = 0,00397 /K

R = (24,28753+ 0,097 25¢ — 2,910 018.10~°¢%) &+ 2.107°Q
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Obrazek 38: Rozdil mezi naméfenou hodnotou odporu teploméru Tinsley 5187L a
jeho aproximaci linedrni funkci
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Obrézek 39: Rozdil mezi namérenou hodnotou odporu Teploméru Tinsley 5187L a
jeho aproximaci kvadratickou funkci
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Obrazek 40: Kalibraéni k¥ivky teploméru Pt100
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Obrazek 41: Rozdil mezi naméfenou hodnotou teploty a jeji aproximaci linedrni
funkei pro teplomér Pt100
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Obrazek 42: Rozdil mezi naméFenou hodnotou teploty a jeji aproximaci kvadratickou
funkei pro teplomér Pt100
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Obrézek 43: Zavislost odporu teploméru Pt100 na teploté ve stupnich Celsia
Aproximace pod 0°C
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Obrazek 44: Kalibra¢ni k¥ivky teploméru Pt1000
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Obrazek 45: Rozdil mezi naméfenou hodnotou teploty a jeji aproximaci linedrni
funkei pro teplomér Pt1000
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Obrézek 46: Rozdil mezi namé¥fenou hodnotou teploty a jeji aproximaci kvadratickou
funkei pro teplomér Pt1000
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Obrézek 47: Zavislost odporu teploméru Pt1000 na teploté ve stupnich Celsia
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6.10 N4&vrhy tloh do fyzikalniho praktika

Zamér této diplomové prace je navrhnout varianty aloh do zdkladniho fyzikdlniho
praktika. Navrhuji nésledujici Glohy:

6.10.1 Kalibrace platinovych teploméri Pt100 a Pt1000

Ke kalibraci platinovych odporovych teplomérii Pt100 a Pt1000 se pouziva platinovy
odporovy teplomér Tinsley 5187L. Ten odpovida pozadavkim, které na kalibra¢ni
termometr klade definice mezindrodni teplotni stupnice ITS-90. Kalibra¢ni rozsah
je od -39 °C do 28 °C. Nizkych teplot se dosahuje pomoci kryostatu VNK 3 - 300.
Teploméry jsou spoletné umistény na médéném bloku, ktery je soucasti vestavby
kryostatu.

Navrh tlohy:

Pomoci vyvévy ¢erpejte pary kapalného dusiku vnitinim prostorem kryostatu. Po
dosaZeni teploty vyméniku kryostatu ~-50 °C méfenou zabudovanym termistorem
zastavte chlazeni. Ponechte kryostat samovolnému ohfevu na pokojovou teplotu.

Vyuzitim jiz naméfenych hodnot odporu v pevnych bodech teploméru Tinsley
5187L stanovte jeho kalibra¢ni k¥ivku podle definice tepoty stupnice ITS-90. Sta-
novte hodnotu konstanty «. Nasledné stanovte kalibra¢ni kivky teploméra Pt100 a
Pt1000 a vyhodnotte neurcitost kalibrace.

6.10.2 Kalibrace diodovych teploméra

Jedné se o variantu pfedeslé tilohy. Diodové snimace maji rozdilny médény blok, na
ktery je tfeba pfepojit teplomér Tinsley 5187L. Na patici konektoru vestavby se pak
nasazuje jind kovové skfinka a je nutné provést jeji pFipojeni ke karté SCAN 2000
ve voltmetru. K napajeni diod slouzi vnitini zdroj proudu 10 A, ktery je sledovan
prostfednictvim napéti na sériovém odporu.

6.10.3 Méfeni hodnoty odporu teploméru Tinsley 5187L v bodé tani
galia

V této tloze se méfi odpor teploméru Tinsley 5187L v bodé tani galia. Je mozné
zkouSet rizné rezimy ohfevu a porovnavat vysledky mezi jednotlivymi méfenimi.
Pfi méfeni je moZné stanovit hodnotu parazitniho napéti vyuzitim zmény sméru
proudu.

Navrh tlohy:

Opatrné zasulite teplomér Tinsley 5187L do otvoru v nadobé pevného bodu
galia. Vodi¢e odporového dratu, ktery slouzi k ohfevu niddoby, pfipojte ke zdroji
napéti. Ohfivejte nddobu vykonem nejméné 2 W. Po prekroceni hodnoty 27,3 mV na
teploméru Tinsley 5187L ohiev vypnéte nebo zmirnéte a nechte nddobu samovolné
ochlazovat.

Zjisténou hodnotu odporu pouZijte ke kalibraci teploméru Tinsley 5187L v in-
tervalu teplot —-39°C — +29,7°C. Hodnoty odporu v dalsich kalibra¢nich bodech jsou
stejné jako vySe pouZité.
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6.10.4 Meéfeni hodnoty napéti teplomé&ru Tinsley 5187L v trojném bodé
rtuti, stanoveni hodnoty parazitniho napéti a nasledny vypocet

skuteéného odporu

V principu je toto stejna tloha jako pfedesld. Odpor termometru v trojném bodé
rtuti se bdhem nékolika méfeni podstatné ménil, proto nenavrhuji jeho vyuziti k na-
sledné kalibraci teplom&ru Tinsley 5187L, pokud nebude lépe zvlddnuta technologie
piipravy a metodika méfeni.

Navrh dlohy:

Pomoci kapalného dusiku ochladte nddobu s pevnym bodem rtuti na teplotu
~ 77 K. Izolujte nddobu plastém z polystyrénu. Nechte probihat samovolny ohfev.
Po dosaZeni teploty fazového prechodu nékolikrat pro kontrolu zméite polaritu pro-
chazejiciho proudu.

Z rozdili urete hodnotu parazitniho napéti a vypodététe skuteénou hodnotu
odporu teploméru Tinsley 5187L.
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7T Zavér

Tato prace navdzala na predchozi diplomové prace, pii nichZ byla zhotovena ve-
stavba a odzkouSeno pouZiti pritokového kryostatu ke kalibraci termometri. Byl
také zpracovan program fizeni éislicového voltmetru Keithley 2000 a sbéru dat.

V této praci byla p¥iprava tlohy do fyzikdlniho praktika dovedena do planova-
ného stavu vyuZitim zakoupeného etalonového platinového odporového termometru
Tinsley 5187L. Cilem prace bylo pfedevsim ovéfit vlastnosti tohoto termometru a
stanovit deviaéni funkei pomoci méfeni v pevnych bodech podle pfedpisu definice
teplotni stupnice ITS-90. Bylo také t¥eba vypracovat metodiku zachizeni s pevnymi
body a ovéfit jejich vlastnosti. Poté byla pomoci teploméru Tinsley 5187L provedena
kalibrace odporovych teploméri Pt100 a Pt1000 (Hayashi Denko).

Byla navrzena néplih nékolika variant pracovnach tloh zakladniho fyzikalniho
praktika.
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