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RESUMEN
La calibraciéon por puntos fijos de Termémetros de Resistencia de Platino tipo Industrial (TRPI), en el CENAM, ha
aumentado con el tiempo. En su calibracion, regularmente se usan celdas de tamafio convencional. Para facilitar la
calibracién de los TRPI, se ha desarrollado un sistema para la realizacion de los puntos de solidificacion del indio y zinc,
con celdas de dimensiones menores a las regulares, en conjunto con el horno de mantenimiento. La incertidumbre de
este sistema es mayor que la que se obtiene con un sistema convencional, pero aceptable para la calibracion de este tipo

de termdémetros. Se presenta el sistema y su caracterizacion.

1. INTRODUCCION

En el CENAM, la calibraciéon por puntos fijos de
termémetros de resistencia de platino (TRP) tipo
patrén e industrial se realiza en celdas de punto fijo
de tamafo convencional.

En el caso de los TRP tipo industrial (TRPI) la
demanda de este servicio ha ido en aumento. Los
TRPI conviene calibrarlos en puntos fijos porque la
incertidumbre de calibracion es menor que la que se
alcanza por el método de comparacion.

Sin embargo hay dos inconvenientes: uno es que la
longitud del tallo de muchos TRPI es muy corto y no
pueden ser calibrados en celdas de puntos fijos de
tamafo convencional y, por otro lado, el costo de la
calibracion es alto debido a que el sistema de
calibracion (celdas y hornos) es costoso.

Para los TRPI la calibracidon por puntos fijos es
posible porque el comportamiento de la resistencia
eléctrica como funcién de la temperatura es cercano
a lo descrito por la EIT-90 [1, 2], en consecuencia es
mejor asociarle, a los resultados de calibracién de
TRPI, el modelo de la EIT-90 que la ecuacion de
Callendar - Van Dusen [3].

Para facilitar la calibracion de TRPI por puntos fijos
se ha desarrollado un sistema para realizacion de
puntos de solidificacion del indio (156,598 5 °C) y
del zinc (419,527 °C), con celdas de dimensiones
menores a lo convencional, en conjunto con un
horno de dos zonas con dimensiones apropiadas al
tamafio de las celdas.
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En este trabajo se describe la construccion y llenado
de las celdas, las caracteristicas del horno y se
presentan los resultados correspondientes a los
puntos de solidificacién del indio y del zinc.

2. LAS CELDAS

El documento de la EIT-90 [4] no define las
dimensiones que debe tener la celda, ni la cantidad
de sustancia para cada punto fijo; solamente se
indica la pureza de la sustancia. Sin embargo se
indican algunas recomendaciones para la
realizacién de los puntos.

La EIT-90 en el intervalo de 156 °C a 420 °C
contempla los puntos de solidificacion del indio,
estafio y zinc; y como punto secundario el cadmio
[4]. Para este intervalo de temperatura el disefio del
horno para el mantenimiento de las celdas, es el
mismo para cada uno de estos puntos fijos.

Un punto de solidificacion consiste en hacer
coexistir las fases solida y liquida de una sustancia.
Para realizar este proceso la sustancia se puede
mantener en una celda que, a su vez, esta dentro
de un horno de temperatura controlada.

El procedimiento para realizar un punto de
solidificacion varia de acuerdo con la cantidad de
sustancia: a medida que se reduce la cantidad de
sustancia el procedimiento debe ser mas especifico
y las caracteristicas del perfil térmico, del horno de
mantenimiento, tienen mayor influencia [5].
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El disefio de las celdas para los puntos de
solidificacion de indio y zinc; propuesto en este
trabajo se muestra en la Fig. 1.
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Fig. 1. Dimensiones de celdas para puntos fijos de Indio y
Zinc.

2.1. Dimensiones

Se escogieron dimensiones de la celda, en cuanto a
la profundidad y diametro del pozo para el
termémetro, para alojar a la mayoria de los TRPI,
con vastago de hasta 6,3 mm de didametro y 30 cm
de longitud minima.

El volumen de llenado de las celdas es
aproximadamente 32 cm’, que corresponde una
cantidad de masa para cada uno de los puntos fijos
como muestra en Tabla 1.

2.2. Limpieza

Los componentes de la celda: crisol, piezas de
grafito y la funda de silicio fundido; fueron lavadas
con acetona y con agua destilada.

Para secar las piezas de grafito, se colocaron dentro
de la funda de cuarzo y en un horno a 120 °C
durante una hora. Después, en una atmdsfera de
argon, se elevo la temperatura del horno a 450 °C y
se dej6 durante 3 horas.
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Tabla 1. Cantidad de metal para las celdas de puntos fijos

de:InyZn
Metal p/gcm? m/g
Indio 7,31 234
Zinc 7,14 229

2.3. Llenado de la Celda

La pureza de las muestras para las celdas de indio y
zinc, es de 99,999 9 %. El proceso de llenado se
realiza en dos etapas.

1. Primero, se coloca la mayor cantidad sustancia
(In, 6 Zn) del total previamente determinado (3/4
partes aproximadamente), como se muestra en la
Fig. 2a. La funda de silica fundida con su contenido
se lleva a 5 °C por arriba de la temperatura de
fusion de la sustancia, durante el tiempo necesario
para que toda muestra se funda. Posteriormente se
retira la funda con su contenido del horno.

(@ (b)

Fig. 2. Proceso de llenado de las celdas para los puntos
solidificacion de In 'y Zn; a) primera parte de llenado; b)
llenado final

2. Se deja enfriar y una vez que el crisol esta a
temperatura ambiente se coloca el resto de la
sustancia y se coloca el pozo (Fig. 2b). Se regresa
la funda al horno para fundir el resto de la muestra.
Una vez que esta fundida la muestra, el pozo de
grafito se empuja hasta el fondo con un tubo de
cuarzo.

Finalmente, la funda con el crisol es retirada del
horno y se deja enfriar para colocar los escudos
térmicos, el buje de grafito y la fibra ceramica, como
se muestra en la Fig. 1.
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3. EL HORNO DE MANTEMIENTO

Para la preparacion y mantenimiento de los puntos
de solidificaciéon de In y Zn, se disefid un horno de
dos zonas con un pozo de aluminio con las
dimensiones que se muestran en la Fig. 3.
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Fig. 3. Horno para mantenimiento de puntos fijos de In y
Zn.
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Fig. 4. Estabilidad térmica del horno de mantenimiento

El horno cuenta con dos zonas calentamiento, el
calefactor principal estd sobre en la parte media e
inferior del pozo del horno. Para compensar la fuga
de calor y para reducir los gradientes verticales se
tiene el calefactor auxiliar sobre la parte superior del
pozo.
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Para el control de temperatura se utiliza un control
de temperatura de doble lazo, donde el calefactor
principal es manejado por el control maestro (lazo 1)
con el Pt100 ubicado en la parte inferior y el control
esclavo (lazo 2) maneja al calefactor auxiliar con el
Pt100 superior.

El horno tiene un intervalo de operacion de 150 °C a
450 °C, con una estabilidad mejor que 0,01 °C,
como se muestra en Fig. 4.

4. EXPERIMENTAL

4.1. Procedimiento del Punto de Solidificacién
Para reproducir el punto solidificacion del In y Zn
con este sistema, se realiza el siguiente
procedimiento:

1) La celda se coloca el horno de mantenimiento a
una temperatura 1 °C arriba del punto de fusion
de la muestra.

2) Una vez que toda la muestra esta fundida, se
desciende la temperatura del horno a 0,05 °C
por debajo del punto de solidificacion.

3) Se extrae la celda del horno, exponiéndola a
temperatura ambiente durante 5 segundos para
el caso del zinc y 10 segundos para caso del
indio.

4) Se regresa la celda al horno y se inserta una
varilla de acero inoxidable de 6,3 mm de
diametro a temperatura ambiente en el pozo de
la celda.

Se presenta el resultado para el punto de
solidificacion del zinc, el mantenimiento de este
punto es mas dificil que el punto solidificacion del
indio. Con este sistema la duraciéon de este punto
fijo puede extenderse a mas de 12 h, como se
muestra en la Fig. 5.
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Fig. 5. Curva de solidificacién de la celda de zinc
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4.2. Pruebas de Intervalos de Fusidén

Esta prueba nos permite determinar el intervalo de
fusion, el cual se define como el cambio de
temperatura en el intervalo de 0,2 a 0,8 de la
fraccion fundida

En la Fig. 6 se muestra la curva fusién para la celda
de indio (In06-1) y se encuentra que el intervalo de
fusion es de 0,4 mK.
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Fig. 6. Curva de fusion de la celda de indio

En la Fig. 7 se muestra la curva de fusion del la
celda de zinc (Zn05-2), en este caso el intervalo
resulté ser de 0,9 mK.

Conviene repetir esta prueba porque un aumento en
el intervalo de fusién indicaria una posible
contaminacion en la celda.
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Fig. 7. Curva de fusion de la celda de zinc

4.3. Prueba de Inmersion

Para evaluar la influencia de la temperatura de
control del horno sobre el valor de la temperatura
del punto de fusion, se realiza una prueba de
inmersion.
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Esta prueba consiste en medir el perfil térmico
dentro del pozo de la celda hasta 8 cm, medida
desde el fondo.

En la Fig. 8 se presentan los resultados de esta
prueba y se comparan con la variacion
correspondiente de acuerdo al coeficiente de
sensibilidad de temperatura respecto a la presion
hidrostatica segun se indica en el texto del EIT-90
[2].
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Fig. 8. Perfil térmico en celdas In06-1 y Zn05-2

Los resultados nos indican que al menos en los
ultimos 6 cm al fondo del pozo de las celdas la
temperatura medida es la correspondiente al punto
fijo. Suficiente porque la mayoria de los TRPI el
elemento sensor es de 2 a 4 cm de longitud.

4.4. Incertidumbre

Para la estimacién de la incertidumbre asociada a la
temperatura que reproducen estas celdas de punto
fijo, se toman en cuenta las fuentes de
incertidumbre indicadas en la Tabla 2.

Tabla 2. Valores de incertidumbre para las celdas de Iny
Zn.

Incertidumbre /mK PS In PS Zn
Intervalo de fusion Ui fus 0,12 0,26
Correcciodn por
presion Hidrostatica | Yidre 0,01 0,01
Correccién por
presion atmosférica | Yatm 0,01 0,01
Fuga térmica Uf.ter 0,10 0,10

U exp (k=2) 0,31 0,56

Los valores de cada fuente de incertidumbre se
obtuvieron como sigue:
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uifys A partir del intervalo de fusion y considera
una distribucion uniforme,

Uhidro Y Uatm De acuerdo al coeficiente de
sensibilidad de temperatura respecto a presion
publicado en [2],

urer De la prueba de inmersion, la maxima
desviacién respecto al valor que predice el
coeficiente de sensibilidad, observada en los
puntos: 2 cm, 4 cm y 6 cm desde el fondo.

6. CONCLUSIONES

El sistema permite realizar calibraciones de TRPI
con tallo de al menos 30 cm de longitud, con una
contribucién en la incertidumbre de calibracién
cercana a la que se obtiene con celdas de tamano
convencional.

El método para preparar cada punto fijo es simple y
altamente reproducible.
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