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Uvod

Tato bakalaiska prace si klade za cil rozvoj pfipravy nové ulohy fyzikalniho
praktika, ktera by studenttim zprostiedkovala bliz§i seznameni s termometrii jakoZto
védnim oborem a jejimi praktickymi zasadami, nutnymi pro realizaci méteni
S nejvyssi moznou piesnosti (danou experimentalnim vybavenim). Navazuje tak na
diplomovou praci Ladislava HolejSovského z roku 2006 a na méfeni, kterd v témze
roce provadél Julien Paris béhem své letni stdZze Erasmus. Na naklady vedeni této

ptipravované tlohy fyzikalniho praktika bylo piispéno i z grantu RVS.



I. TEORETICKA CAST

1 Teplota

Je ptirozenosti lidstva (a predevsim fyzikidl) poznavat a popisovat okolni svét.
Vlastnosti pfirody jsou zaznamenavany, klasifikovany a méfeny. Jednou z téchto
vlastnosti je teplota.

Jak uvadi Obdrzalek, Vanék [3], pifijemnym atributem teploty je jeji
jednorozmérnost, tedy to, ze danému télesu je mozno ptiradit praveé jednu ¢iselnou

1T

hodnotu, coz umoziuje jeji pfimé porovnavani v relacich ,,vétsi — mensi“ a tim i
zavedeni stupnice. Toto neni samoziejmym rysem ptirody, napt. barva je veliCinou
vicerozmérnou, k jejimuz presnému uréeni je zapotiebi udat odstin, sytost a jas, jak

dodava Obdrzalek, Vanek [3].

1.1 Empiricka teplota

Tzv. Nulty zakon termodynamiky uvadi, Ze ,,Je-li kazde z téles A i B v tepelné
rovnovaze se tretim télesem C, budou v tepelné rovnovaze také télesa A a B
navzajem, tedy stav tepelné rovnovahy je tranzitivni. Stavy tepelné rovnovéhy lze
charakterizovat jedinym spojité proménnym parametrem — teplotou,” formulace
ptevzata z [12]. Z tohoto zakona vyplyvé zavedeni empirické teplotni stupnice (a
empirické teploty jakoZzto jejich hodnot), libovolné ocislované stupnice splitujici tato
kritéria:

(i) télesa, kterym je pfitazena riizna teplota nejsou spolu v rovnovaze,

(ii) télesa, kterym je piifazena stejna teplota jsou spolu v tepelné rovnovéze,

(i) pti redlnych d€jich se empiricka teplota méni spojité.

Tato definice piipousti nekonecné mnozstvi zpisobli zavedeni empirické
teploty, protoze kazda spojita rostouci funkce teploty je opét teplotou. To je také
pti¢inou koexistence napi. Celsiovy a Fahrenheitovy stupnice.

Libovolné zavedeni stupnice vSak nebylo jedinou komplikaci pii porovnavani
vysledkt méfeni fyzikli napt. v Evropé a v Americe. Vyraznéjsi problém byl v
,2rovnomernosti““ rozdéleni stupnice. Totiz, stupnice byla obvykle zavedena dvéma
»Stabilnimi* teplotami, napf. teplota smési kuchynské soli a ledu byla oznaéena za
0 °F, teplota téla pana Fahrenheita za 96 °F; mezi témito body byla linearné

rozdélena. OvSem, méfila-li se teplota daného télesa teplomérem vyuzivajicim



teplotni roztaznosti rtuti, 1li$il se vysledek od toho, ktery byl ziskan teplomérem
naplnénym vodou ¢i toho, ktery udaval teplomér zaloZeny na teplotné zavislé zméné
odporu platinového drétu.

Proto se usili fyzikli zamétilo na zavedeni nové definice teploty, oprosténé od

konkrétniho materialu ¢i teplotné zavislého jevu.

1.2 Absolutni termodynamicka teplota

Termodynamickou teplotu definuje napt. Chandler [2] jakoZto derivaci vnitini
energie podle entropie za konstantniho objemu

T=(U/as),. (1)

Pro takto zavedenou teplotu Chandler [2] okamzit¢ odvozuje nékolik
zajimavych vlastnosti:

(1) Predné, termodynamicka teplota je nezadpornou velicinou.

K dikazu tohoto tvrzeni staci uvazit, ze entropie je monotonn¢ rostouci funkei
vnitni energie, (6S/6U ), >0, tedy (U /6S), > 0.

(ii) Jsou-1i dvé télesa ve stavu tepelné rovnovahy, pak maji stejnou tepotu.

UvaZme ,malé* vychyleni zrovnovazného stavu systému dvou téles
oznacenych 1 a 2. ProtoZe entropie nabyva ve stavu rovnovahy svého maxima, musi

se pii tomto vychyleni nutné zmensit, (55 )J v <0. Je aditivni veli¢inou, proto

88 =08+ 55, (2)

A plati z&kon zachovéni energie

UY=-su®. (3)

Celkem tedy dostavame

5 = SY+s?D = (89U, 0UY + (SO/uD), U@
WTY-1T® U <o, 4)

pro kladné i zaporné malé¢ zmény SU®. Tuto nerovnost Ize splnit pouze
postulovanim T® =T @ ve stavu rovnovahy.

(iii) Pfi nastolovani tepelné rovnovahy mezi dvéma télesy predava téleso
s vyssi teplotou teplo télesu s niZsi teplotou.

M¢jme systém dvou téles oznaCenych 1, 2, ktera nejsou ve stavu tepelné
rovnovahy, tedy T® =T® bez Gjmy na obecnosti T® >T® . Nastolovani

rovnovahy je prirodnim procesem, tedy pifi ném narlstd entropie, (é’S)JV >0.



Obdobnou  sadou uprav a  predpokladi jako u (4) dostaneme
WTY -1t (ZJ}SU @'> 0, coz miize byt splnéno, pouze pokud sU Y <0.
Termodynamickd teplota tedy splituje pozadavky kladené na empirickou
teplotu. Jeji definici je jesté¢ nutno doplnit zavedenim jednotky. Ta byla nazvana
Kelvin K a trojnému bodu vody byla ptifazena teplota 273,16 K (to proto, aby rozdil
teplot 1 K byl roven rozdilu teplot 1 °C). Druhym vyznamnym bodem
termodynamické teplotni stupnice je 0 K, tzv. absolutni nula, teplota odpovidajici
stavu té€lesa s minimalni vnitini energii (jak ptipousti kvantova teorie, zakladni
energie kvantové-mechanického systému nemusi byt nulova). Podle Ttetiho zakona
termodynamiky je mozné se této teploté limitn€ blizit, kone¢nym poctem kroki je ale

nedosazitelna.



2. Méreni teploty

V piedchozi kapitole byl vymezen pojem teploty a byla zavedena jeji jednotka.
ProtoZe se jedna o intenzivni veli¢inu (nezavisi na velikosti systému), neni ji mozné
ptimo ptifadit etalon, jakym je napf. metr pro extenzivni veli¢inu délka. Proto je
vhodné doplnit stupnici ,,pomocnymi body*, pevnymi body, jejichz hodnoty je tieba
uréit méfenim a neustalym porovnavanim. Tato kapitola se tedy bude zabyvat

hledanim vhodnych objektd, jejichz teplota je za danych podminek neménna.

2.1 Pevné body

Mezi pevné body patti body tani a tuhnuti danych cCistych latek za urcitého
tlaku (tedy teploty rovnovaznych stavii pevnych a kapalnych fazi latek), body varu
pii urcitém tlaku (teploty, pti kterych se tlak par kapalin vyrovna okolnimu tlaku) a
trojné body (teploty koexistence pevnych, kapalnych a plynnych fazi, v praxi
nahlizené jako body tani nebo tuhnuti za tlaku vlastnich par). Tyto teploty jsou
,spevné dané®, tj. budou vysledkem vSech peclivé provedenych vyse zminénych
experimentl s velmi (chemicky) ¢istymi latkami.

Pro éely termometrie jsou vhodnéjsi trojné body a body tani a tuhnuti vice nez
body varu, jejichz ptiprava vyzaduje méfeni tlaku s velmi obtizné¢ dosahovanou
ptesnosti. Problém ilustruje Quinn [4] uvadéje, ze pii realizaci bodu varu siry zména
tlaku 0,3 Pa vede ke zméné¢ teploty 0,2 mK.

V oblasti nizSich teplot se jako pevné body mohou vyuZit i teploty

supravodivych ptrechodu.

2.2 Fazovy diagram

Gibbsovo fazove pravidlo

V=S—F+2 (5)

urCuje pocet stupiii volnosti V rovnovazné soustavy s F fazemi slozené
z S nezavislych sloZzek, formulace ptevzata z [3]. Pro jednosloZzkovy systém
vyskytujici se v jediném skupenstvi odtud vyplyva nezavislost dvou stavovych
veli¢in (obvykle je volen tlak P a teplota T ). P¥itomnost dvou skupenstvi znamena
zavislost mezi témito dvéma veli¢inami a vSechny tfi fize mohou koexistovat pouze

pfi jediné vhodné konstelaci tlaku a teploty.



Situaci popisuje fazovy diagram — tfirozmérné vyjadieni vzajemného vztahu
tlaku, teploty a chemického potencidlu u . Jak uvadi Chandler [2], jednotlivé faze
piedstavuji plochy u®(P,T). Jejich prisegiky jsou kiivky u®(P,T)=u®(P,T),
podél kterych se systém vyskytuje ve dvou fazich (tlak a teplota jsou zavislé).
Vsechny tti plochy se protinaji v jediném bod¢; pfi tomto tlaku a teploté jsou
V rovnovaze tii fize. Situace, kdy se protinaji dvé fazové plochy ptislusejici fazim «

a [ je zachycena na obrazku 1, ptevzatém z [2].

a—{7 coexistence line
in p=T plane

Obr. 1: Plochy chemického potencialu pro dvé faze

2.3 Fazové prechody

Pii pohybu z jedné do jiné plochy fadzového diagramu dochéazi k fazovému
ptechodu. Jejich klasifikaci navrhl Ehrenfest na zaklad¢ chovéani prvnich derivaci
chemického potencidlu na rozhrani obou ploch. Navazuji-li na sebe chemické
potencialy hladce, jedna se o fazovy piechod prvniho druhu, jsou-li potencidl i jeho
prvni derivace spojité a druhé derivace nespojité, jedna se o fazovy piechod druhého
druhu.
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Pti fazovych prechodech prvniho druhu dochazi ke zméné molarniho objemu
V., a molarni entropie S, coZ je pravé fyzikalni vyznam prvnich derivaci
chemického potenciélu:

@uloP), = (@G/oP) In=V,_; (6)

GuloT), = (6G/aT ) In = -S_, @)

kde G je Gibbsiv potencial a n latkove mnozstvi. Skok entropie za konstantni
teploty mé vyznam tepla TAS = Q. Fazové prechody prvniho druhu tedy vyzaduji
vyménu tepla a jsou provazeny objemovymi zménami. To je typické pro vSechny
skupenské prechody.

Jak je uvedeno vySe, fazovy ptechod odpovida piechodu mezi plochami
fazového diagramu. ,Platna“ plocha je ta snizSim Gibbsovym potencialem (v
diskutovaném ptipadé jednoslozkového systému o daném latkovém mnozstvi je to ta
s niz8im chemickym potencialem), druh& plocha odpovida metastabilnimu stavu. U
velmi (chemicky) Cistych latek jsou znamy jevy piehiati a podchlazeni, kdy se
systém vyskytuje pravé v téchto metastabilnich oblastech. Jak uvadi napt. Obdrzalek,
Vanék [3], pfi¢inou je komplikovanost fazovych prechodtl prvniho druhu — je tieba
narusit stavajici strukturu, coz probihd snadnéji u materiali S necistotami, napf.
bublinky vznikajici v kapaliné pii varu jsou vzhledem ke své velké kiivosti
podrobeny vyznamnému tlaku povrchového napéti. Pfi vnéj$im podnétu vSak systém
metastabilni fazi opousti a rychle piejde do stabilni oblasti na ploSe odpovidajici
nové fazi. Na tomto jevu je zaloZena Wilsonova miznd komora, kterd zaznamenéva
trajektorie ¢astic na zdkladé kondenzace, kterou vyvolavaji pti vletu do podchlazené
pary, jak dodava Obdrzalek, Vanék [3]. Pokud nedojde k vnéjsimu podnétu, ptechod
systému do stabilni oblasti bude vyvolan fluktuacemi.

U fazovych prechodi druhého druhu ke zméndm molarniho objemu ani
molarni entropie nedochazi, proto nejsou patrné ani vySe zminované metastabilni

faze. To je pfipad napt. kritického bodu.

2.4 Mezinarodni teplotni stupnice 1TS-90

V ptedchozich podkapitoldich jsme pojednali o pevnych termometrickych
bodech a z jejich polohy ve fazovém diagramu vyvodili nékteré z jejich podstatnych
vlastnosti. Z té&chto pevnych bodi na svych zasedanich Comité International des

Poids et Mesures vybira a sestavuje mezinarodni teplotni stupnici tak, aby byl pokryt
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potfebny interval teplot. Pro oblasti mezi pevnymi body pak zavadi interpola¢ni
vztahy a méfidla tak, aby numerickd hodnota teploty definovana touto mezinarodni
teplotni stupnici byla blizkym pfiblizenim numerické hodnoty termodynamické
teploty (tu lze ziskat napf. ze znamé ucinnosti n Carnotova stroje pracujiciho mezi
méfenou teplotou T a trojnym bodem vody Trp,, T = Ty, (L—7)). Méfeni teploty
pomoci mezinarodni teplotni stupnice je snadnéji proveditelné, piesnéjsi a vysoce
reprodukovatelné, jak je uvedeno v jeji nejnovéjsi deklaraci [7].

V dobé sepsani této prace je platna Mezindrodni teplotni stupnice 1TS-90,
zahrnujici teploty od 0,65 K vySe. Pfedchazely ji stupnice ITS-27, IPTS-48, IPTS-68
a EPT-76. V oblasti 0,65 K — 5 K je teplota mezinarodni teplotni stupnice T,,
definovana prostfednictvim experimentalné stanovenych teplotnich zavislosti tlaka
par izotopti helia *He a *He. V rozmezi 3 K — 24,5561 K se k definovani teploty
Ty, pouziva heliovy plynovy teplomér kalibrovany v trojném bodé neonu, trojném
bodé rovnovazného vodiku (tj. vodiku srovnovaznou koncentraci molekularnich
forem ortho a para) a v jedné z teplot z pfedchoziho intervalu. Mezi 13,8033 K a
1234,93 K je etalonem platinovy odporovy teplomér kalibrovany v sadé vybranych
pevnych bodl. Mezi témito body je stupnice roz¢lenéna na podintervaly, ve kterych
jsou zavedeny referencni a deviacni funkce, pomoci nichz se k zjisténému odporu
ptifadi prislusna teplota T, .

ProtoZe Z&dny platinovy odporovy teplomér neni schopen poskytnout vysokou
presnost méfeni v celé této oblasti, je tieba vybrat teplomér s vhodnym rozsahem,
okalibrovat jej v nejblizSich pevnych bodech a ovéfit, zda spliuje alespon jednu
Z podminek uvadénych v deklaraci [7]:

(i) W(302,9146K )>1,11807, (8)
(ii) W (234,3156K )< 0,844235, (9)
kde

W (T, )= R(T,, )/ R(273,16K ); (10)

R(T,, ) zna&i odpor teploméru pi teploté T, .
V oblasti nad 1234,93 K je teplota T,, definovand pomoci Planckova

vyzafovaciho zakona.
Pevné body Mezinarodni teplotni stupnice ITS-90 jsou uvedeny v tabulce 1,
body tani a tuhnuti jsou stanoveny za normalniho tlaku 101 325 Pa.
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Rozdéleni na podintervaly S vyznaCenymi standardnimi instrumenty je
znazornéno v obrazku 2, pfevzatém z [6]. Tabulky referenénich a devia¢nich funkci
pro oblast platinového odporového teploméru spolu s popisem postupu pfi
ptitazovani mezi odporem a teplotou jsou uvedeny v diivéjsi praci HolejSovského

[1].

teplota [K] pevny bod
3azs bod podle tlaku par helia
13.8033 trojny bod rovnovazného vodiku
bod podle tlaku par rovnovazného vodiku nebo
cca 17 bod podle heliového plynového teploméru
bod podle tlaku par rovnovazného vodiku nebo
cca 20.3 bod podle heliového plynového teploméru
24.5561 trojny bod neonu
54.3584 trojny bod Kkysliku
83.8058 trojny bod argonu
234.3156 trojny bod rtuti
273.16 trojny bod vody
302.9146 bod tani gallia
429.7485 bod tuhnuti india
505.078 bod tuhnuti cinu
692.677 bod tuhnuti zinku
933.473 bod tuhnuti hliniku
1234.93 bod tuhnuti stfibra
1337.33 bod tuhnuti zlata
1357.77 bod tuhnuti médi

Tab. 1: Pevné body Mezinarodni teplotni stupnice 1TS-90
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Obr. 2: Mezinarodni teplotni stupnice ITS-90, jeji roz¢lenéni na intervaly a

standardni méfici instrumenty
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3. Prakticka termometrie

Prvni kapitola se zabyvala zavedenim teploty jako fyzikalni veli¢iny, v druhé
kapitole byla deklarovana vhodna stupnice a navrzen zpiisob méteni. Tato kapitola se
bude zabyvat samotnym méfenim a okolnostmi podstatnymi pro zabezpeceni jeho

ptesnosti a reprodukovatelnosti.

3.1 Realizace pevnych bodu

K realizaci pevnych bodl se pouziva specialnich nadob. Pro trojné body je
obvykle pouZivana uzaviena valcova butika s valcovou Sachtou, umisténou Vv 0se
buriky, pro viloZeni termometru. Z buiiky je vy¢erpan vzduch a vyskytuje se v ni
pouze méfena substance a jeji pary. Pfed méfenim je tfeba vytvotit pevnou fazi tak,
aby existovalo vn&jsi (u stény bunky) a vnitini (u Sachty) rozhrani s kapalinou. Takto
pfipravena nadoba je vlozena do vhodné lazné, ktera uchovava méfeny systém
v okoli poZadované teploty. Sklenéna burika ptipravena pro realizaci trojného bodu
vody je zobrazena na obréazku 3, pievzatém ze stranek The National Physical
Laboratory (NPL), britského metrologického institutu [10].

fachta pro
zavedend
teplomeér

Dewarowa
nadcba

ledowy
pladt’

smés ledu
a wody

kapalina
zaistugict
tepelny kontalct

voda

Obr. 3: Bunka pfipravena pro realizaci trojného bodu vody
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V dodatku k deklaraci mezindrodni teplotni stupnice [6] jsou diskutovany
faktory ovliviiujici pfesnost méfeni. V pripadé trojného bodu vody se jedna
predev§im o izotopické sloZeni vody, efekt hydrostatickeho tlaku a dobu existence
ledového plastée.

Mofi'ska voda se od sladké lisi koncentraci izotopu *H na 1 mol izotopu 'H ,
pii destilaci se obsah *H jesté snizuje. B&zny rozdil v teplotach trojnych bodi je
40 u K, maximélni byl zjistén 0,25 mK, a to mezi jezerni vodou a vodou ziskanou
tanim polarniho ledovce. Situaci ilustruje obrézek 4, ptevzaty ze stranek amerického

vyrobce termometrické techniky [8].

Hey Bz
howls THs
rewtrigdepdnt

Grect I Mist be
that pue
Recky Mot dn

Obr. 4: llustrace vlivu izotopického sloZeni vody na teplotu trojného bodu

Teplota trojného bodu se vyskytuje na hlading kapaliny, rovnovazna teplota t

rozhrani ledu a vody vhloubce | pod povrchem je dana vztahem

t =27316-7,3.10"*1 . P¥i méfeni v hloubce 10 cm je tedy rozdil teplot 73 i K.
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Teplota Cerstvé ptipraveného trojného bodu vody je pfiblizné o 0,5 mK nizsi,
bé¢hem jednoho az dvou dnii postupné dosahuje stabilni hodnoty. Tento jev je
pfipisovan na vrub napéti vznikajicimu v nové zmrzlém ledu, které se postupné
uvoliuje, kdyz led sili.

Buiky pro realizaci trojného bodu rtuti jsou vyrabény z nerezové oceli, ve
které se rtut’ piili§ nepodchlazuje (jen asi 0,1 — 0,3 K, kdezto napt. v borosilikdtovém
sklu dochazi k podchlazeni az 6 K). Efekt hydrostatického tlaku je asi desetkrat vétsi
nez u vody, zpisobuje rozdil teplot 710 2 K na 10 cm hloubky.

Nadoby pro realizaci bodt tani a tuhnuti kova se obvykle skladaji z taviciho
kelimku z velmi ¢istého grafitu, v ném je ingot vysoce Cistého kovu (obvykle se
pouziva ,Sestidevitkova®, popt. ,,sedmidevitkova®™ cCistota, to je Cistota 99,9999%,
popt. 99,99999%). Kelimek je s argonovou atmosférou zataven v kiemenné obalce,
opét s Sachtou pro zavedeni teploméru. Naért buiiky je na obrazku 5, pievzatém

zZ podpurnych stranek stupnice ITS-90 [9].

grafitovy tavici

/ keelimek

] H
~ : \ grafitove pouzdro

%,

/

i

\ kow vysoke Cistoty

\ Ifermnennd obalka

¢

Obr. 5: Nacrt obvyklé butiky pro realizaci bodt tani a tuhnuti kova

Pted samotnym méfenim je, podobné jako u trojného bodu vody, tieba navodit
vnéj§i a vnitini rozhrani mezi kapalnou a pevnou fazi. Pomalé tuhnuti substance

za¢ina od vnéjsiho rozhrani a zpisobuje tak vytvofeni ,;skotapky* kolem kapaliny,
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kterd obklopuje Sachtu steplomérem, jak je uvedeno v podplirnych materidlech
deklarace Mezinarodni teplotni stupnice 1TS-90 [6]. Vnitini rozhrani je tedy stalé,
mimo vyvedeni z tepelné rovnovahy vnéj§im zasahem, napt. vloZenim chladnégj$iho
teploméru. Existence ,,ochranné schranky* je divodem, pro¢ je pfi nejpfesnéjSich
métenich preferovan bod tuhnuti pfed bodem tani. Neni-li nejvySsi presnost
vyZadovana, dojdou ocenéni body tani, které jsou snadnéji realizovatelné a eliminuji
efekty jako vytvafeni zarodku a piechlazeni. OvSem ani hladiny tani ani hladiny
tuhnuti nemaji po celé své délce konstantni teplotu. To je tieba zohlednit a vyradit
prvnich a poslednich 20% meéfeni, jak doporucuje podpirny material Mezinarodni
teplotni stupnice 1TS-90 [6].

V piipadé gallia se jako pevny bod pouZiva bod tani misto bodu tuhnuti,
protoze pii tuhnuti gallium vykazuje zna¢né podchlazeni. Tuhnuti je také provazeno
expanzi, aZz o 3,1%, proto se pro realizaci butiky bodu tani gallia pouzivaji flexibilni
plasty nebo plastova vystelka v kovové bunce. Efekt hydrostatického tlaku gallia
zpusobuje rozdil teplot 120 ¢ K na 10 cm hloubky.

3.2 Obecné termometricke pozadavky

Jak bylo uvedeno vySe, vbodech tani a tuhnuti i v trojném bodé dochazi
k fazovym ptechodim prvniho druhu, které jsou doprovazeny vyménou tepla
s okolim. Praktickd termometrie usiluje o co nejdelsi trvani této vymény, tedy o co
nejdelSi setrvani systému v daném pevném bodé€, nebot’ tak se vylouéi ptipadné
metastabilni faze a nahodné fluktuace.

The National Physical Laboratory (NPL), na svych strankach [10] nabizi
nadoby pro realizaci pevnych bodd, u kterych bylo dosazeno minimalné
Sestihodinového setrvani na hlading tani a tuhnuti. Nejistota v realizaci pevnych bodu
témito bunkami se méni s métenou latkou od 0,2 mK u rtuti a gallia az po 3 mK pro
sttibro.

Pro méfeni aspirujici na vysokou ptesnost je samoziejmosti pouziti vysoce
(chemicky) ¢istého materialu. Pfitomnost necistot zpisobuje posun hladiny tuhnuti a
deformuje hladinu tani, jak demonstruje obrazek 6, pievzaty z podptirnych stranek
stupnice ITS-90 [9] (6N+ znamena Ccistotu ,Sestidevitkovou™ a leps§i apod.).

Rozhodnuti, do jaké miry mohou byt necistoty tolerovany, neni snadné, jak uvadi
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Quinn [4], a z&visi na vlastnostech necistot, na tom, zda zvysuji ¢i sniZuji teplotu

pevného bodu, na jejich rozpustnosti a na termalni historii vzorku.

TEPLOTA

61+

TANI /

CAS (nend v mititiou)

= N+
2 SH+
5H
1mK
TUMIUTL

Obr. 6: Vliv ¢istoty materialu na pribéh tani a tuhnuti

Dtlezitym pozadavkem je také pouziti vhodné kapaliny zprostiedkujici tepelny

kontakt teploméru a nadoby pro realizaci pevného bodu, dostatecna délka Sachty pro

zavedeni teploméru (tak, aby byl cely v tepelném kontaktu s méfenou substanci) a

dobré tepelné izolace celého systému od okoli.
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II. PRAKTICKA CAST

1. Platinovy odporovy teplomér Tinsley 5187L

Pro veskera teplotni méteni byl pouzit platinovy odporovy teplomér Tinsley
5187L. Jeho teplomérny element je tvofen platinovym dratkem vysoké Cistoty
stocenym do spirdly, aby se pifedeSlo mechanickému pnuti. Ten je zataven
v kiemenném pouzdie s platinovym plastém a je naplnén heliovou atmosférou o
tlaku cca 30 kPa pii 20 °C, coz snizuje reakéni dobu teploméru na 2 s. Prumér
pouzdra je 5,2 mm pii délce 47 mm, ze snimace jsou prutavem vyvedeny Ctyfi
platinové vodi¢e (dva proudové, dva napétové), prodluzujici tak celkovou délku na
65 mm. Teplomér Tinsley 5187L je na obrazku 7, ptevzatém ze stranek vyrobce
[11].

Obr. 7: Platinovy odporovy teplomér Tinsley 5187L

Teplomér je vhodny pro méfeni teplot v rozsahu 13,8 - 303 K s piesnosti 2 mK
a reprodukovatelnosti 1 mK, jak uvadi vyrobce [11]. Pomér odporu v bod¢ tani gallia
k odporu v trojném bod¢ vody vyhovuje podmince kladené na kalibra¢ni teplomér

(8), uvedené v teoretické ¢asti. Odpor v trojném bod¢ je (25,0 £0,5) Q.
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2. Trojny bod vody

Trojny bod vody mé v metrologii vyznamné postaveni, protozZe je zékladem
pro definici velikosti jednotky teploty. Dohodou mu byla ptipsana teplota 273,16 K.

2.1 Realizace trojného bodu vody

Pii méfeni byly pouzity buiky pro realizaci trojného bodu zobrazené na
obrazku 8. Byly nejprve ochlazeny v lednicce a posléze v 1azni tvofené smési ledu a
vody. Opakovanym vkladanim ty¢e ochlazené v kapalném dusiku do Sachty slouzici
pro zavedeni teploméru doslo ke vzniku pevné faze a vnéj$iho rozhrani v burce.
Vnitini rozhrani bylo vytvofeno vkladanim tyée o pokojové teploté. Takto
ptipraveny trojny bod byl umistén v termosce se smési drceného ledu a vody.

Do Sachtice v buiice byl zasunut teplomér a tepelny kontakt mezi nim a
trojnym bodem zajist'oval etanol.

Pro ucely méteni byl sestaven jednoduchy elektricky obvod se sériove
zapojenym teplomeérem a odporovym normalem o nominalni hodnoté 100 Q. Napéti
na obou prvcich bylo snimdno a ze zjisténych hodnot byl uréen odpor teploméru
pouZitim vztahu

R=UR, /U, (11)

kde U je napéti na teploméru, R, odpor normélu (tedy 100 Q) a U, napéti
na normalu.

Mezi jednotlivymi mefenimi byl trojny bod uchovavan v lednicce a dle potieby

byl obnovovan.

Obr. 8: Bunky pouzité pfi realizaci trojného bodu vody
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2.2 Vysledky méreni trojného bodu vody

Prvni sada méteni prob&hla s mensi bunkou (na obrazku 8 dole).

Napéti bylo snimano multimetrem Keithley, model 2000, vyrobce udava chybu
méteni 30 ppm z méfené hodnoty. Pti pouziti proudu 1 mA to znamena chybu urceni
odporu 0,0008 Q2. Pro vypocet chyby teploty je mozZno uvaZzovat linearni vztah

AR = R,0AT , (12)

kde o =0,00385 QK . Odtud plyne chyba v uréeni teploty 8 mK (pfi pouziti
proudu 1 mA).

Jak bylo zjisténo v diivéjsi praci HolejSovského [1], na ptivodnich vodicich se
vytvari termoelektrické napéti, proto byl odpor teploméru prométen i pti zdporné
polarité proudu a pii vice velikostech. Nejvétsi pocet méteni byl proveden pti proudu
1 mA, jak je obvyklé v metrologii, coz je hodnota dostate¢né nizka, aby nedoslo ke
zbyte¢nému ohievu buiky Jouleovym teplem (jak ukézal HolejSovsky [1]), a zaroven
dostate¢n¢ vysoka, aby se vyrazné neprojevila nestalost zdroje. Hodnoty odporu pfti
jinych velikostech proudu byly ziskany pomérné rychlym pifepinanim zdroje
(ptiblizn€ po 5 minutach) pfi ustalené hodnoté odporu pti prichodu proudu 1 mA.
Z dvanacti provedenych méfeni bylo vybrano tfiactyficet hodnot odporu teploméru
ptislusnych rtiznym hodnotam prochazejiciho proudu (29 pii kladné polarité a 14 pti
zaporné), jsou uvedeny v tabulce 2. Jak ukazuje jedno z méfeni (graf 1), odchylka ve
velikosti proudu o cca 2,5% se ve sledované hodnoté odporu neprojevi, proto jsou
v tabulce 2 velikosti proudu ¢asto uvedeny v celoé¢iselnych hodnotéch, i kdyZ okolo
této hodnoty variruji (ale vZdy o méné neZ zminéné procento). U hodnot oznacenych
* byl trojny bod udrzovan vice nez hodinu, u hodnoty oznacené ** setrval systém
v poZadovaném stavu aZ 5 hodin.

Na tato data byla aplikovana metoda linearni regrese podle vztahu

RI =U, +R, 1!, (13)

kde U, znaci termoelektrické napéti a R, ,skutecny” odpor platinového

teploméru. Prolozeni regresni ptimkou je zobrazeno v grafu 2. Touto metodou byla

pro méfeni v trojném bod¢ vody urcena velikost termoelektrického napéti U, =
4.10° V a odpor platinového teploméru R, = 24,115 Q, coZ je po dosazeni do

vztahu (11) v dobré shodé s nejptesnéjsi namétenou hodnotou odpovidajici proudu

1 mA, ato 24,119 Q ziské&no regresi a 24,1190 Q naméieno (tabulka 2, ozna¢eno
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**). Vzhledem k dosahované piesnosti méfeni a znaénému rozptylu hodnot odporu
ziskanych pti méfeni se stejnou velikosti proudu jsou regresni vysledky uvadény

jakozto orientaéni.

Graf 1: Vyména zdroje
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—1.0265 mA
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kladnd polarita

| [mA] R [Q]
4 24.1164
3 24.1154
2 24.1153
1.4 24.1157
1 24.1188* | 24.1222* | 24.1183* | 24.1189* | 24.1190**
24.1182* 24.1186 24.1176 24.1166 24.1176
24.1185* | 24.1200* 24.1168 24.1189* | 24.1187*
0.8 24.1192
0.7 24.1202
0.5 241231 | 24.1239 241233 | 241211
0.3 24.1301 24.1257
0.1 24.1540 24.1454
zapornd polarita
| [mA] R [Q]
-4 24.1145
-3 24.1133
-2 24.1120
-1.4 24.1104 | 24.1087
-1 241104 | 241100 | 241095 | 241079 | 24.1094
24.1066
-0.5 24.1067
-0.3 24.1022
-0.1 24.0824
Tab. 2: Prvni sada méfeni v trojném bodé¢ vody
Graf 2: Linearni regrese Rl = Rp¢I+Utg
Rl =24.115.1 + 4E-06
<
|c_:| T T T 0 T T T T
X -0.005 -0.004 -0.003 -0.002 ;0. 0 0001 0002 0.003 0.004 0.05
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Druha sada méteni byla provedena Vv laboratornich podminkach umoziujicich
pouziti stfidavého proudu, tedy byl vyloucen vliv termoelektrického napéti. K méfeni
odporu byl pouzit nizkofrekvenéni automatizovany odporovy mustek Conductus.
Probéhlo 7 méfeni, jejichz vysledkem bylo navrzeni takového usporadani
experimentu, pti kterém systém setrval v trojném bodé¢ po dobu 36 hodin. Toho bylo
dosazeno umisténim buiky s trojnym bodem do termosky se smési vody a ledu,
termoska pak byla uzaviena ve velké polystyrénové nadobé, do niz byl nasypan led.
Zaznam tohoto méfeni je v grafu 3, Cervené je oznacen vybér vyhovujici statistické

podmince
|Xi - ,u| <30 (14)
(kde x; je naméfena hodnota, ¢ primérna hodnota a o statisticka odchylka),

primérna hodnota vybéru je uvedena se statistickou chybou. Touto metodou byl
uréen odpor platinového teploméru pii teploté trojného bodu vody R = (24,1233 +
0,0005) Q.

Soucasti této faze bylo také ovéfeni velikosti nominalniho odporu pouzivaného
odporoveého normélu Metra, to je ukdzéno v grafu 4. Ackoli byla tato hodnota ur¢ena
jako (99,991 + 0,002) Q, vzhledem k nizké ptfesnosti méteni 1ze nominalni hodnotu

odporového normalu povazovat za ovérenou.

Graf 3: Druhé faze méfeni
R =(24.1233 + 0.0005) Q

24.131
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Graf 4: Odporovy normal Metra 100 Q
R =(99.991 £ 0.002) Q
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Ve treti, posledni fazi méfeni byla vyrobena druhd buika (na obrazku 8
nahofie), ktera svou délkou umoznila vloZeni celého teploméru do Sachtice tak, aby
v celé délce sousedil s vytvofenym ledem v buiice, tim byla zajisténa homogenita
teploty po celé délce teploméru. Také bylo opraveno piipojeni teploméru dostate¢né
dlouhymi manganinovymi draty. S novou buiikou bylo provedeno dalsich pét méfeni
ve stejném experimentalnim uspotadani jako v prvni fazi. Ze ziskanych dat bylo
vybrano pét hodnot odporti pti proudu 1 mA a jedna hodnota pfi proudu -1 mA,
které jsou uvedeny vtabulce 3. Ve vSech ptipadech byl trojny bod udrzovan
minimalné po dobu ¢tyf hodin. U hodnoty oznacené * systém setrval pti konstantnim
odporu 8,5 hodin pti kladné polarité¢ proudu a 10 hodin pii zaporné polarité proudu.
Piislusny fazovy ptechod je znazornén vgrafu 5. Vysledné hodnoty odporu
platinového teploméru pii teploté trojného bodu jsou vyrazné niz$i nez ty diive
naméfené, coz je zpusobeno zajisténim tepelného kontaktu celého teploméru
s métenou buiikou. Také se zménil rozdil mezi hodnotami ziskanymi pti kladné a
zaporné polarité. To bylo zplisobeno novym piipajenim spojii na teploméru.

Pouzitim vztahu (11) na hodnoty oznagené * v tabulce 3 dostavdme odpor

platinového teploméru pfi teploté trojného bodu vody R, = (23,6720 £ 0,0008)2 a

hodnotu termoelektrického napéti U, =1,2.10° V.
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kladnd polarita

| [mA] R[Q]

1 236691 | 236723 | 236705 | 23.6707 | 23.6708*
zapornd polarita

| [mA] R[Q]

-1 23.6732*

Tab. 3: Tteti sada méfeni v trojném bod¢ vody

Graf 5: Treti faze méfeni
Rima = (23.6708 + 0.0008) Q; R.1ma = (23.6732 £ 0.0008) Q
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2.2 Zavéry méreni trojného bodu vody

Hodnota odporu platinového teploméru pfi teploté trojného bodu vody urcena
metodou lineérni regrese se od hodnoty uréené z 36 hodinového stabilizovaného
stavu lisi 0 cca 0,008 Q, coz odpovida ptiblizné 80 mK (podle vztahu (12)). Dlouhé
prodlevy ve stabilizovaném stavu systému bylo dosazeno nové navrzenym
experimentalnim uspotfaddanim (buiika s trojnym bodem byla umisténa do termosky
se smési vody a ledu, termoska pak byla uzaviena ve velké polystyrénové nadobé, do
niz byl nasypan led).

Pro ptesnost méfeni je podstatné zajistit homogenitu teploty po celé délce
teploméru, ¢ehoz bylo dosaZzeno vyrobenim nové buiiky pro realizaci trojného bodu
vody. Vysledky méteni vyhovujici tomuto pozadavku se od téch predchozich 1isi o

cca 0,5 Q, coz odpovida rozdilu teplot priblizné 5 K.
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Hodnota odporu platinového odporového teploméru pii teploté trojného bodu
vody byla ur¢ena jako R, = (23,6720 + 0,0008)Q. Hodnota termoelektrického
napéti vytvarejiciho se na privodnich vodi¢ich pii méfeni pfi této teploté byla uréena
jako U, =1,2.10° V.

Ackoli vyrobce teploméru na svych strankach [11] proklamuje hodnotu odporu
pii teploté trojného bodu vody R = (25,0 £ 0,5) Q, tato hodnota nebyla zjisténa nyni
ani v diivejsi praci HolejSovského [1]. Duvéryhodnost uréené hodnoty odporu R,, =
(23,6720 + 0,0008) Q2 podpira také fakt, Ze Upravou experimentu tak, aby vyhovoval
termometrickym zasadam (konkrétné zajisténim homogenity teploty po celé délce
teploméru), se hodnota odporu jesté snizila, tedy zpresnénim mefeni doslo k jeste

vétsimu odklonu od hodnoty uvadéné vyrobcem.
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3. Bod tani gallia
Bod tani gallia se v Mezindrodni teplotni stupnici 1TS-90 vyskytuje
V bezprosttedni blizkosti trojného bodu vody a pomaha tak definovat hodnoty teploty

v oblasti, se kterou se setkdavdme v bézném Zivoté. Jeho teplota je 302,9146 K, tj.
29,7646 °C.

3.1 Realizace bodu tani gallia

Pii méfeni byla pouzita bunka pro realizaci bodu tani gallia s teflonovou
vystelkou kolem vnéjsi stény, vrSku nadoby a kolem Sachtice, buika je zobrazena na
obrézku 9. Za povsimnuti stoji skute¢nost, Ze teplomér je do ni zasouvan zespoda (to
kvili objemovym zménam gallia pfi tuhnuti, zminénym v teoretické ¢asti). Kolem
buriky byl navinut odporovy drat o celkovém odporu 205 Q. Ten byl napajen
Z laboratorniho zdroje stejnosmérného proudu a ohfival bunku vykonem podle
vztahu

P=Ul=U?/R. (15)

Buika byla obalena polyuretanovou pénou Tubolit, pouZivanou k tepelné
izolaci potrubi.

Pro uc¢ely méfeni byl pouZit stejny elektricky obvod jako u méfeni s trojnym
bodem vody.

Za pokojové teploty se gallium vyskytuje v pevném stavu, nebylo jej tedy tieba
vytvaret.

/,
/17 "Wy
L s %,

Obr. 9: Bunka pouzita pii realizaci bodu tani gallia
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3.2 Vysledky méieni bodu tani gallia
V bod¢ tani gallia bylo provedeno devét méfeni, v osmi znich doslo
k fazovému piechodu. Zjisténé hodnoty odporu jsou uvedeny v tabulce 4, u hodnot

oznaCenych * setrval systém v pozadovaném pevném bodé po dobu delSi nez 2

hodiny.
kladnd polarita
I [mA] R [Q]
1 26.91-26.93 | 26.918-26.919 | 26.918-26.92 | 26.918 - 26.921
26.918 - 26.921 26.9179* 26.9188*
zapornd polarita
I [mA] R [Q]
-1 26.9192*

Tab. 4: Méfeni v bod¢ tani gallia

Vysledkem této sady méteni bylo navrZzeni optimalni velikosti napé&ti
ptivadéného na odporovy drat. Toto napéti bylo urceno jako U = 12 V - 13 V, coz
odpovida piikonu cca 0,75 W. V grafech 6 a 7 jsou zachyceny detaily kiivky tani
ziskaneé ohifevem butiky timto piikonem. Pro posouzeni vlivu termoelektrického

napéti bylo méteno s proudem | =1 mA (graf6)a | =-1 mA (graf 7).

Graf 6: Kfivka tani gallia, ohfev napétim 13 V, proud 1 mA
R = (26.9188 + 0.0008) Q
26.921 ‘/
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=)
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— vybér
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26.914 -
0 1 2 3 4 5 6 7
t[h]
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Graf 7: Kfivka tani gallia, ohfev napétim 12 V, proud -1 mA
R =(26.9192 + 0.0008 ) Q
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— 26.920
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26-916 - T T T T T T
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Tani gallia bylo casto provazeno skoky v hodnotach odporu platinového
teploméru, jak je ukadzano napt. vgrafu 8, kde je jejich velikost porovnavana
s rozdily zplisobenymi zvySenim ohfevu. Pfinos zdznamu celych méfeni, jejichz
vyfezy jsou znazornény v grafech 6 a 7, spociva také v potvrzeni, Ze nova uroven
skokti neptedstavuje stabilizované stavy, kdy je buice s galliem dodavano piesné
teplo potiebné k jeho udrZeni v tekutém stavu. Celkovy prubéh tani, jehoZ hlavni ¢ast
byla predmétem grafu 6, je zobrazen v grafu 9.

Vysledna hodnota odporu platinového teploméru odpovidajici bodu tani gallia
byla uréena jako pramér hodnot oznacenych * v tabulce 4, tedy R = (26,9186 +
0,0008) Q. Stouto vyslednou hodnotou se vechny tii prumérované v rdmci chyby

shoduji.
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Graf 8: Skoky v hodnoté odporu pfi tani gallia
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Graf 9: Celkovy prub¢h tani gallia, ohfev napétim 13 V, proud 1 mA
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3.3 Zavéry méieni bodu tani gallia

Jak bylo zminéno v teoretickém Uvodu, hladina tani nemé po celé své delce
konstantni teplotu. To se projevuje skoky v hodnotach odporu platinového
teploméru. Bylo ukdzano, ze pfitomnost skokl nesouvisi se zvySovanim piikonu

topeni ani se stabilizovanymi stavy.
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Optimalni ptikon topného dratu byl urcen jako cca 0,75 W. Pti pouziti tohoto
ptikonu byl realizovan fazovy ptechod, pfi kterém systém setrval v bodé¢ tani gallia
po dobu az ¢ty hodin.

Vliv termoelektrického napéti se neprojevuje.

Teploté bodu tani gallia odpovida hodnota odporu platinového teploméru R =
(26,9186 + 0,0008) Q2.
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4. Trojny bod rtuti

Trojny bod rtuti v Mezinarodni teplotni stupnici 1TS-90 sousedi s trojnym
bodem vody. Jeho teplota je 234,3156 K, tj. -38,8344 °C.

4.1 Realizace trojného bodu rtuti

Pro realizaci trojného bodu rtuti byla pouzita uzaviena kovova bunka, ktera
byla nejprve ochlazena v kapalném dusiku (o teploté cca 77 K). Tim se vytvofila
pevna faze. Poté byla burika tepelné zaizolovana a ponechana pii pokojové teploté.
Jak ukézal HolejSovsky [1], tento postup, tedy dosaZzeni trojného bodu ténim, je
Z hlediska trvani fazového piechodu lepsi, nez kdyby bylo vyuzito tuhnuti.

Pfi méfeni v trojném bod¢ rtuti bylo pouzito stejné experimentalni uspotradani
jako pti méteni v trojném bodé vody.

Tepelny kontakt mezi teplomérem a trojnym bodem byl opét zajistovan

etanolem.

4.2 Vysledky méreni trojného bodu rtuti

V trojném bod¢ rtuti bylo provedeno ¢trnact méteni, opét pii dvou rdznych
polaritich proudu. Zjisténé hodnoty odporu jsou uvedeny v tabulce 5. NejdelSi
prodlevy systému pii stalé teploté bylo dosazeno obalenim ochlazené buiky
polyuretanovym plastém a naslednym umisténim do Dewarovy nadoby, a to cca 10
min. Toto méfeni je v tabulce 5 oznaceno * a jeho prubéh je zobrazen v grafu 10.

Vzhledem k této nestalosti jsou hodnoty v tabulce 5 povazovany za orientacni.

kladnd polarita

I [mA] R [Q]
1 20.51 20.47 20.52 20.53
29.496* 20.505 20.485 20.47

zapornd polarita

I [mA] R [Q]
-1 20.49 20.51 20.48 20.47

20.46 20.47
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Graf 10: Pribéh méfeni v trojném bod¢ rtuti
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Celkovy pribéh tani, jehoz hlavni ¢ast byla predmétem grafu 10, je zobrazen

v grafu 11. Zmény v tendenci riistu odporu teploméru jsou patrné uz cca hodinu pred

samotnym fazovym ptechodem, kdy dochdzi k nahlé akceleraci zahtivani rtuti.

Nésleduje fadové minutova oblast stalé hodnoty, poté odpor cca hodinu mirné

konvexné roste (zméni se ptiblizn€ o 0,3 Q). V zavére¢né fazi odpor naruista opét

konkdvné jako v pocateCni fazi zahfivani. Poloha inflexniho bodu naméfenych

casovych zavislosti odporu platinového teplomeéru je obtizné urcitelna.
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Graf 11: Celkovy priibéh tani rtuti
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Pii této urovni neurlitosti méfeni dochazi k piekryvani hodnot odporu
odpovidajicich kladné a zaporné polarité, coz znemoziuje posouzeni vlivu
termoelektrického napéti. Vyslednd, orientaéni hodnota odporu platinového
teploméru odpovidajici teploté trojného bodu rtuti byla urcena jako primér vSech

hodnot uvedenych v tabulce 5, tedy R =20,49 Q.

4.3 Zavéry méreni trojného bodu rtuti

Byl navrzen vhodny zpisob tepelné izolace bunky pro realizaci trojného bodu
rtuti, a to kombinace polyuretanového obalu a Dewarovy nadoby. Takto zajisténa
ochlazena (na cca 77 K) buika dosahne teploty trojného bodu rtuti za pfiblizné 6
hodin.

Hladina tani rtuti je zna¢né deformovand, coz svéd¢i o pritomnosti necistot
v méfeném vzorku.

Vzhledem Kk velké neurCitosti méfeni je charakter vSech uvadénych hodnot
pouze orienta¢ni a neumoziuje posouzeni vlivu termoelektrického napéti.

Ptibliznd hodnota odporu platinového odporového teploméru ptislusna teploté

trojného bodu rtuti byla ur¢ena jako R =20,49 Q.

36



5. Zavér

V podminkach fyzikalniho praktika byly realizovany tfi pevné body
Mezinarodni teplotni stupnice ITS-90, trojny bod vody, bod tani gallia a trojny bod
rtuti. Byla navrZzena nejvhodnéjs$i metoda jejich dosazeni a diskutovany okolnosti
ovliviiyjici presnost méfeni. Hodnoty odporu platinového odporového teploméru

Tinsley pti teplotach téchto pevnych bodi jsou rekapitulovany v tabulce 6.

pevny bod T [K] R [Q]
trojny bod vody 273.16 23.6720 £ 0.0008
bod tani gallia 302.9146 26.9186 + 0.0008

trojny bod rtuti 234.3156 20.49

Tab. 6: Odpor teploméru Tinsley pfi teplotach realizovanych pevnych bodt

Podle vztahu (10) byla urcena velikost Ciselného faktoru W(302,9146) =
1,13715, coz vyhovuje pozadavku (8) kladenému na kalibra¢ni teplomér. Splnéni
tohoto kritéria také zarucuje vyrobece [11].

Podminka (9) kladena na kalibra¢ni teplomér v oboru teplot mezi trojnymi
body vody a rtuti neni splnéna, avsak tu uz vyrobce teploméru nezarucuje. Velikost
ptislusného c¢iselného faktoru je W(234,3156) = 0,86558.

Me¢fteni je provazeno pritomnosti termoelektrického napéti. Jeho velikost pii
teploté trojného bodu vody byla urcena jako U, = 1,2.10° V. P¥i teploté tani gallia
je neznatelné a jeho vycisleni pii teploté trojného bodu rtuti znemoznila vysoka
neurcitost méfent.

Lepsich vysledkti nejen v tomto ohledu by mélo byt dosazeno pti pouziti rtuti

vvvvv
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