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OZET

TEZ BASLIGI: OTETIK SABIT NOKTA YAPIMI VE
KARAKTERIZASYONU
TEZIN YAZARI: AHMET DiRIiL

Medeniyetin baslangicindan itibaren 6l¢iim de var olmustur. Olgiimbilim (metroloji)
bir iilkenin ekonomik ve toplumsal gelisimi agisindan énemlidir, ekonomiyi, sagligi,
giivenligi ve toplumsal refah1 dogrudan etkileyen Ol¢iimlerin dogrulugunu saglar.
Yapilan ol¢iim ne kadar dogruysa, bunun sonucunda verilen karar da o kadar dogru

olur; para, zaman, isgiicii ve hatta yasam kayb1 o kadar az olur.

Sicaklik Ol¢iimbilimi dogru ve hassas sicaklik Olciimlerini saglamak icin saf
metallerin ergime/donma faz gecislerini referans alir. Ozellikle 1100 °C’nin iizerinde
referans olarak kullanilabilecek kararlilikta saf metal olmadigi ve olanlarin da
uygulamalarinda sorunlar yasandigi icin saf madde yerine alasimlarin kullanimi
giindeme gelmistir. Bakir donma noktasi olan 1084 °C’nin iistiinde sicaklik 6l¢eginin
olusturulmasinda oGtetiklerin - muhtemel kullanimlar1 {izerine ilk caligmanin
yapilmasini takip eden yedi yil icinde konu iizerine 50’den fazla makale yayinlanmis
ve Otetik hiicreler endiistriyel kalibrasyon laboratuvarlarinda kullanilmaya
baslanmistir. Bu hizli gelisme Ulusal Ol¢iimbilim Enstitiilerinden, iiniversitelerden
ve endiistriden arastirmacilarin emeginin birlesimi ile miimkiin olmustur. Bu
calismalarin bir sonucu olarak yiiksek sicakliklardaki Uluslararast Sicaklik
Olgegi'nin (ITS-90) degistirilmesi ve otetik noktalarin, referans sabit-noktalar olarak

Olcege eklenmesi miimkiin goriinmektedir.

Ulkemizde otetik sabit noktalar iizerine calismalar 2005 yilinda TUBITAK Ulusal
Metroloji Enstitiisii biinyesinde baglatilmistir. Bu tez calismasinda Co-C otetik
hiicresi yapim ve dolum yetenegi kazandirilmasi hedeflenmis ve imal edilen otetik
hiicrelerin detayli analizi gerceklestirilerek bu hiicrelerin referans sicaklik sabit
noktast olarak kullanilabilirliklerinin belirlenmesi amaclanmistir. Ayrica bir
termodinamik sicaklik belirleme yontemi olan cift dalga boyu yontemini Olciilen

bakir ve Co-C sinyal degerlerine uygulayarak bakir ve Co-C igin ergime noktasi



tayini yapilmasi1 amaclanmis ve ilk deneysel uygulama i¢in nispeten olumlu sonuglar

elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler:

Sicaklik, oOtetik, sabit nokta, metal-karbon, termodinamik, 1si1l ¢ift, radyasyon

sicakligl, pirometre, termometre, izlenebilirlik
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SUMMARY

TITLE OF THESIS: EUTECTIC FIXED POINT CONSTRUCTION AND
CHARACTERIZATION
AUTHOR: AHMET DIRiL

Measurement existed since the beginning of civilization. Metrology (science of
measurement) is important for a country’s economical and social development and
provides measurement accuracy which is directly effective on economy, health,
safety and social welfare. The more accurate the measurement is performed, the
more correct is the decision made relying on this measurement result; money, time,

labor force and even lives can be saved in this way.

Temperature metrology relies on melting/freezing phase transitions of pure metals as
reference in order to provide accurate and precise measurement of temperature. Since
there is a lack of pure metals stable enough to be used as reference above 1100 °C
and those existing exhibit application problems, it was proposed to use mixtures
instead of pure metals as reference temperature points. Seven years after the first
paper was issued on possible use of eutectics for realization of temperature scale
above the Copper freezing point (1084 °C), more than 50 scientific articles were
published on this field and eutectic cells have now found use in industrial calibration
laboratories. This rapid progress was achieved by the collaboration of researchers
from NMIs (national metrology institutes), universities and industry. As a result of
these research activities the International Temperature Scale (ITS-90) at high
temperatures is likely to be modified and eutectic points will be utilized as reference

fixed points.

TUBITAK-UME Radiation Thermometry Laboratory started to work on eutectic
fixed points in 2005. In the scope of this thesis work, it was aimed to gain the
capability of constructing and filling eutectic cells and by performing detailed
analysis of the cells produced, it was aimed to investigate the availability of these
cells as reference temperature fixed points. Additionally by applying the double
wavelength method, which is a thermodynamic temperature determination method,

on the measured copper and Co-C signal values, it was aimed to evaluate the melting

vii



temperature of copper and Co-C eutectic thermodynamically and the results of this
evaluation turned out to be relatively promising as an actual first time experimental

application of this method.
Keywords:

Temperature, eutectic, fixed-point, metal-carbon, thermodynamic, thermocouple,

radiation thermometry, pyrometer, thermometer, traceability
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SIMGELER VE KISALTMALAR DIZIiNi

Ag: Giimiis

Au: Altin

BB: Siyah cisim (blackbody)
Co-C:  Kobalt-Karbon

Cu: Bakir

ITS-90: Uluslararasi Sicaklik Olgegi 1990
K: Kelvin

mK: miliKelvin

nm: nanometre, 10° m

SSE: Kaynak Biiyiikligii Etkisi (Size-of-Source Effect)

TSP: Transfer Standardi Pirometre
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1. GIRIS

Ol¢iimbilim (metroloji), dl¢iimii teorik ve deneysel tiim yonleriyle inceleyen bilimin
adidir [1]. Bir 6l¢timdeki 6l¢iim ilkesi ne kadar iyi anlasilirsa, 6l¢iim sonuclar farkli
yontemlerle, farkli kisiler tarafindan, farkli kosullar altinda dogrulanirsa, 6l¢timiin
giivenilirligi o kadar artirilmig olur. Nicel (kantitatif) bir 6l¢iim sonucunun bilimsel
olabilmesi i¢in her zaman oOl¢lim belirsizligi ile birlikte ifade edilmesi gerekir.
Gecerli bir ol¢iim i¢in kosullardan biri Ol¢iimiin izlenebilir olmasi yani “Ol¢ctim
sonucunun kesintisiz bir karsilagtirmalar zinciri ile ulusal veya uluslararasi

standartlara baglanabilir” olmasidir.

Olgiim bir fiziksel olaymn eksiksiz anlasilip yorumlanabilmesi igin vazgegilmez
unsurlardan oldugu gibi bir endiistriyel tiretim siirecinde yiiksek kalite elde
edilmesinde de anahtar islemlerden biridir. Bir islemde ne kadar iyi Ol¢gme
saglarsaniz islemi o kadar iyi kontrol eder, islem c¢iktilarini istediginiz 6zelliklere o

kadar yakin hale getirebilirsiniz.

Sicaklik ol¢iimii ve kontrolii endiistrideki hemen her siirecin ayrilmaz bir parcasidir.
Sicakligin yiiksek dogrulukta ol¢iilmesi, hem iiriintin kalitesi hem de enerji ve diger
kaynaklardan tasarruf agisindan kritik 6nem tasir. Gelisen yari-iletken teknolojileri
ve yiliksek verimde ¢alisgan yeni foto-detektorler sayesinde, yiiksek sicaklik
Olctimlerinde (1000 °C’nin yukarisinda) oldugu kadar orta ve diisiik sicakliklarda da
(-60 °C’lere kadar) uzaktan (temassiz, cismin yaydigi 1sil 1simmmin Olciilmesine
dayanan) sicaklik 6lgcme yontemleri daha fazla tercih edilmeye baslanmistir. Uzaktan
sicaklik (radyasyon sicakligi) 6lciimlerinde kullanilan bu cihazlar arasinda radyasyon
termometreleri (pirometre, kizilotesi termometre, lazerli termometre vb olarak da

isimlendirilir) ve termal kameralar sayilabilir.

Sicaklik Ol¢iimlerinde uluslararast bir esdegerlilik elde edilmesini amaclayan
Uluslararast  Sicaklik Olcegi'nde (ITS-90) 960 °C’nin yukarisinda gecerli olan
Radyasyon Sicakhign Olgegi, giimiis (962 °C), altin (1064 °C) veya bakir (1085 °C)
saf metallerini iceren sabit noktalarin ergime ve donma platolarindaki siyah cisim

1s1ma degerlerinin Ol¢iilmesi ve Planck Kanunu kullanilarak oranlanmasi ile elde



edilir. Grafit potalar icerisindeki saf metallerin ergime/donma platolar (faz gegisleri)
sirasindaki kararli 1s1malari, monokromatik radyasyon termometreleriyle ol¢iilmekte
ve belirlenen bu referans sinyal yiiksek sicakliklara ekstrapole edilmektedir. Bu
yontemde sabit noktadaki plato Sl¢iim belirsizliginin yiiksek sicakliklara sicakligin
karesiyle orantili olarak tasinmasi nedeniyle, yiiksek sicakliklarda 6l¢iim belirsizligi

yiikselmektedir.

Gilimiis donma noktasinin (962 °C) yukarisinda genellikle sadece ulusal 6l¢iimbilim
enstitilleri tarafindan gerceklestirilen ITS-90’in  birincil seviyede (primer)
olusturulmasi masraflidir ve ¢ok zaman alir ve tiim 6lceklerde oldugu gibi cok-tarafl
karsilastirmalarla dogrulanmasi gerekir. En iyi ol¢iimlerde bile ITS-90’1n birincil
seviyede olusturulmasinda 2800 K sicakliklarinda 1 K mertebelerinde belirsizlik
olacaktir, endiistriye aktarilan Olgekte ise ¢ok daha yiiksek belirsizlikler olmasi
muhtemeldir. ~ Alternatif bir yontem olarak, radyasyon termometrelerini
ekstrapolasyon ile degil de interpolasyon ile kalibre etmek icin yiiksek sicaklik sabit
noktalar1 referans olarak kullanilabilir. Bu yodntemle radyasyon sicakligi olcegi

olusturulmasindaki belirsizlik, bes ile on kat arasinda iyilestirilebilir.

Yiiksek sicakliklarda daha diisiik belirsizlik degerleri elde etmek amaciyla, 6nde
gelen Olciimbilim enstitiilerinin liderliginde alternatif yiiksek sicaklik (>1100 °C)
sabit nokta arayislar1 baglamistir. Yiiksek sicaklikta grafit potalar igerisindeki saf
metallere grafit karisarak kirlenmesi ve diger uygulama zorluklar nedeniyle saf
metal sabit noktalar1 pratik olarak kullanilamamaktadir. Grafitin metal icerisine
karismasini bir avantaja doniistiirmek i¢in, grafit ve saf metalin en diisiikk ergime
sicakligin1 veren karisimi olan Otetik sabit noktalar gelistirilmistir. Yiiksek sicaklik
otetik sabit noktalarinin bir diger avantaji da radyasyon termometre kalibrasyonu

yant sira 1s1l ciftlerin yiiksek sicaklik kalibrasyonlarinda da kullanilabilmesidir.

Radyasyon Sicakligi icin otetik sabit noktalar, genellikle grafit potalarda doldurulan
Metal-Karbon otetik karisimlaridir ve Yamada’nin 1999 yilindaki otetik sabit
noktalar iizerine ¢aligmasiyla [2] baslayarak biiyiikk popiilerlik kazanmistir. Takip
eden yillarda (metal-karbon) otetik karisimlarin faz gecislerinin sicaklik sabit
noktalar1 olarak kullanilmasi iizerine pek c¢ok calisma (60’tan fazla makale)

gerceklestirilmistir [3], ancak otetik noktalarin, yiiksek sicaklik olceginde mevcut



ITS-90 taniminin bir pargasi olmasi i¢in yeterince tekrarlanabilir ve dogru olup

olmadiklar1 halen aragtirma konusudur.

Olgiim tekrarlanabilirligi (repeatability) 6lciim kosullarinda miimkiin oldugunca
hicbir sey degistirilmeden Ol¢iim tekrarlandiginda sonuglardaki degisim olarak
tammlanabilir. Olciim tekrarlanirken aym 6lgiim prosediirii kullamilmali, gozlemci
(6l¢gtimii yapan) degismemeli, aym1 Ol¢iim cihazi/sistemi ile ayni kosullar altinda
Olctim alinmali, konum degismemeli ve 6l¢iim an1 ayn1 kalamasa da kisa bir zaman

araligi icinde gerceklestirilmelidir [1].

Olgiim tekrar iiretilebilirligi ise (reproducibility) 6lciim kosullar degistiginde 6l¢iim
sonuclarindaki degisim olarak tanimlanabilir. Degistirilen Olciim kosullari; ol¢iim
ilkesi, Ol¢clim yoOntemi, Olcen kisi (gbzlemci), Ol¢iim cihazi/sistemi, referans

standardi, konum, kullanim kosullar1 ve dl¢iimiin zamamn olabilir.

Tekrarlanabilirlik ve tekrar tiretilebilirlik, kisa donemde (kosullarda hicbir degisiklik
olmadan) ve uzun donemde (Ol¢iim kosullarinin bazilarinda istemli/istemsiz
degisiklikler gerceklestikten sonra) dlciimler tekrarlandiginda 6lciim sonuglarindaki
degisimdir. Tekrarlanabilirlik ve tekrar {iretilebilirlik bir Ol¢iimiin/6lciim
yonteminin/6l¢iim cihazinin kalitesini belirleyen en Onemli kriterler arasinda yer

alir [1].

Ulusal olctimbilim enstitiileri, radyasyon sicakligi Olceginin sicaklik araligini
yiikseltmek ve temasli/temassiz sicaklik Ol¢iimleri icin ara kontrol noktalar1 elde
etmek amaciyla minimum belirsizlige sahip kararli Otetik noktalar {iizerinde
arastirmalaria devam etmektedir [2, 3, 4, 5]. Otetik faz gecislerine dayanan sabit
noktalarin gelecegin 20XX Uluslararas1 sicaklik Olceklerinde referans sicaklik
noktalar1 olarak kullanilabilecegi yaygin sekilde diisiiniilmektedir ve otetikler
simdiden endiistriyel kalibrasyon laboratuvarlarinda kullanilmaya baslanmistir.
Otetik noktalar revize edilen 6lgekteki yeni sabit noktalar arasinda yer almasa bile,
Kelvin’in tanimi i¢in (termodinamik sicaklik Olctimleri ile birlikte) “Uygulama”

yontemlerinden birinde kullanilabilecektir [6].



Otetik sabit noktalar, geleneksel Planck yonteminin ngordiigii tek dalga boyunda
tayfsal tepki olglimleri gibi zaman alan Ol¢iimlerin yerine interpolasyon yontemi
kullanilarak daha kisa siirede radyasyon sicakligi olcegi olusturabilme imkani

saglayacaktir.

Yiiksek sicaklik radyasyon sicakligi olceginde (1000 °C ve yukarisi) olasi
interpolasyon noktalar1 olarak kullanilma potansiyellerine ragmen, otetik plato
sicakligindaki belirsizlik 6nemli bir sorun olarak goriinmektedir. Otetik sabit
noktalarin uzun donem kararlilig1 ve tekrarlanabilirligi lizerinde ¢ok sayida devam
etmekte olan calisma, referans sicaklik noktalart olabilmeleri igin gereken

belirsizliklere ulasilmasin1 amaglamaktadir.

Uzun donem kararliliga sahip ve tekrarlanabilir hiicreler yapilmasi basarildiginda,
ornegin Co-C otetik noktast (~1324 °C) bu sicakliktaki bazi kalibrasyon
belirsizliklerinin diisiiriilmesinde c¢ok etkili olacaktir. Yapilan ¢alismalar Gtetik sabit
noktalarin endiistriyel veya calisma standardi radyasyon termometrelerinin
izlenebilirliginin  gecerliligi i¢in kontrol noktalart olarak kullanilabilecegini
gostermektedir.  Otetik  noktalar  referans radyasyon termometrelerinin
kalibrasyonundaki kaymalar1 belirlemek icin de etkin bir ydntem olusturabilir.
Monokromatik, ITS-90’a gore kalibre edilmis bir radyasyon termometresinin Bakir
noktasindaki kaymasi fark edilmeyecek kadar Kkiiciik olabilir. Ancak Re-C
(~ 2474 °C) faz gecis sicakligindaki etki yaklasik dort kati1 olur ve daha kolay fark
edilebilir. Otetik noktalar igin diger gelecek vadeden kullamim alanlaridan biri de
silciftlerin yiiksek sicakliklarda kalibrasyonudur. Bu alandaki endiistriyel talebin

radyasyon sicakligl uygulamalarini bile gegmesi olasidir.

Diinyanin ©6nde gelen ulusal Olctimbilim enstitiilerinden, iiniversitelerden ve
endiistriden bilim adamlarinin calismalar ile gelistirilen Otetik sabit noktalarin,
giimiis donma noktasinin (~961 °C) yukarisinda sicaklik lgeklerinin olusturulmasi
ve dagitilmasinin bir yolu olmasi1 beklenmektedir. Radyometride (goriiniir bolge
dahil elektromanyetik 1s51ma miktarim Olgen bilim) kararli yiiksek sicaklik sabit
noktalar1 olan Gtetik noktalarin kullanilmasi, tayfsal 1s1ma (bir kaynaktan c¢ikan 1s1ma

miktarinin dalgaboyu dagiliminin belirlenmesi) ve tayfsal aydinlik (bir yiizey iizerine



diisen 1s1ma  miktarinin  dalgaboyu  dagiliminin  belirlenmesi)  Slgeginin
olusturulmasinda da biiylik esneklik saglayacak, bazi dalgaboylarinda Olciim

dogrulugunu (belirsizligini) iyilestirecektir.

Bu tez calismasinda amaglanan, Co-C otetik sabit nokta hiicresi yapimini saglamak,
bu hiicreler {izerinde kisa dénem ve uzun dénem kararlilik ve diger karakterizasyon
Olctimleri gerceklestirerek, bu hiicrelerin uluslararas1 sicaklik olceginde referans

noktalar1 olarak kullanilma potansiyellerini belirlemektir.

Tez igerisinde otetik sabit noktalarin sicaklik Ol¢timiindeki yerine kapsaml olarak
deginildikten sonra otetik sabit nokta yapimi calismalar 6zetlenecek ve yapilan
Co-C otetik noktalan iizerinde gerceklestirilen kisa donem kararlilik ve karsilastirma
Olctimleri, uzun donem kararlilik ve tekrar iiretilebilirlik sonuglar1 verilecektir.
Dolumu gergeklestirilen otetik noktalarin termodinamik sicakligini 6lgmek igin
kullanilan cift-dalgaboyu yontemi ve bu yontemle elde edilen sonuclar da tezin diger

boliimlerini olugturmaktadir.



2. Teorik Kisim

2.1. Sicakhk

Endiistride sicakligin dogru 6lciimii ve kontrolii hemen her proses tipinin ayrilmaz
bir parcasidir. Yiiksek sicakliklarda c¢alisan demir-dokiim, cam, seramik, vb
sektorlerde, sicakligin yiiksek dogrulukta Ol¢iilmesi, hem iiriiniin kalitesi hem de
enerji tasarrufu agisindan kritik 6nem tasir. Ornegin teknik spesifikasyonlarinda
belirtilenden 30 °C yukarida iglenen tonlarca sac, istenen sertligi, rengi vb 6zellikleri
tutmadigindan miisteri tarafindan kabul edilmeyebilir. Her ne kadar diisiik
sicakliklarda (1000 °C'nin altinda) da elektronik, gida, ilag, boya, vb sektorler
tarafindan kullamilsa da, yiiksek sicaklik olgiimlerinde (1000 °C’nin yukarisinda)
uzaktan (temassiz) sicaklik ol¢iim teknikleri ozellikle tercih edilmektedir. Uzaktan
sicaklik Olctimlerinde kullanilan radyasyon termometresi (pirometre, kizilotesi
termometre, lazerli termometre vb) ve termal kamera cihazlarinin dl¢iim prensipleri

1s1] 151n1ma dayanur.

Bir cismin sicakligiin sonucu olarak yaydigi isinima 1sil 1simim denir. Biitiin
cisimler cevrelerine 1s1l 151m1m yayarlar ve ¢evrelerinden geleni de sogururlar. Sicak
bir cisim sogurdugundan fazla enerji yayar, 1s1l dengeye ulasildiginda ise yayma ve

sogurma orani esit olur.

Yogun maddeler (siv1 ve katilar) kesintisiz bir tayfta isima yaparlar. Bu 1istmanin
karakteristigi biiyiikk Olciide maddenin sicakligina, bunun yani sira da maddenin
cinsine ve yiizey ozelliklerine baghdir. Diisiik sicakliklarda cisimleri yaydiklar degil
yansittiklart 151k nedeniyle goriiriiz. Fakat, yiiksek sicakliklardaki cisimlerin

yaydiklar 1s1ma gozle algilanabilecek seviyeye ulasir.

Pratikte sicak bir cisimden yayilan 1s1ma cismin yapisina baghdir. Deneysel olarak
goriilmiistiir ki, evrensel bir karakterde 1s1ma yapan bazi cisimler vardir. Siyah cisim
(blackbody) olarak adlandirilan bu cisimler, iizerlerine diigen biitiin 11n1mi1 soguran

yiizeylere sahiptirler. Siyah cisimler, iizerlerine diigen 15181 yansitmadiklarindan



diisiik sicakliklarda her zaman siyah goriiniirler. Siyah cisimlere pratik uygulama
ornegi olarak kalin bir tabaka siyah boyayla boyanmis herhangi bir cisim verilebilir.

Yine bagka bir ornek de kavitelerdir (cavity).

Planck Isinim Kanunu
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Sekil 2.1 Planck Isinim Kanunu

Siyah cisimler yapilarindan bagimsiz olarak aym sicaklikta ayni tayfa sahip 1sil

1simim yayarlar (Planck Isinimi). Bu tayf Sekil 2.1°de gosterilmistir.

e Yayilan 1s1mim uzun dalga boylarinda azdir.

» Kisa dalga boylarina dogru gidildikce yayilan 1s1inim artar

* Yayilan 1s51mim her sicaklikta en yiiksek oldugu noktaya belli bir dalga boyunda
ulasir.

» Bu en yiiksek noktaya ulasilan dalga boylarindan daha kisa dalga boylarina
gidildik¢e 151n1m daha hizli bir sekilde azalir.

» En yiiksek 1s1nimin oldugu dalga boyu sicaklik arttik¢a daha kisa dalga boylarina
dogru kayar.

» Biitiin dalga boylarinda yayilan 1s1mim sicaklik arttik¢a artar.

2.1.1 Tayfsal Isimim

Bir cismin, birim zamanda, A - A+dA dalga boyu araliginda, birim yiizey alanindan, T

mutlak sicakliginda yaptigi isimaya, tayfsal 1is1nim denir, ve Lt(A) olarak gosterilir.



Siyah cisimler i¢in tayfsal igitnim, Lp(A) asagidaki esitlikle ifade edilir:

c, 1 1
L.(A) = iﬁm 2.1)

Eger esitlik (2.1) deki degiskenler ve sabitler biliniyorsa, cismin termodinamik

sicakligr Lt(A) olgiilerek belirlenebilir.

¢y / AT >>1 ise genellikle sicaklik ve tayfsal 1isinim arasindaki iliski Wien kanunu

(veya Planck kanununa Wien yaklasimi) ile ifade edilir:

c, 1 1
L(A)= ;lf /AT (2.2)

Planck esitligiyle verilen tayfsal 1simanin biitiin dalga boylari (0 - o) iizerinden
entegrali alinarak (sekil 2.1°de egrilerin kapsadig1 alan) toplam enerji, 1s1nim (Rt)

elde edilir. Toplam enerji Stefan esitligi ile ifade edilir:

Rr=(c/m T (2.3)

Bu esitliklerde Lt()\) 1s1ma (tayfsal 1s1nim), Rt toplam 1s1yan enerji, ¢; ve ¢, birinci

ve ikinci 151ma sabitleri olarak bilinir ve ¢ Stefan-Boltzman sabitidir.

c1=27nhc? =3.7418x10-16 Wem? (2.4)
c=hc/k =1.4388x10-2 meK (2.5)
o =2mk*/ 15¢*h® =5.67051x10-8 Wem oK™ (2.6)



2.1.2 Saf Metallerde Ergime-Donma

Ergime-donma veya diger bir deyisle sivi-kat1 faz gegisleri, degisimin gerceklestigi
sicakligin yiiksek tekrarlanabilirlige ve tekrar iiretilebilirlige sahip olmasi nedeniyle
uluslararast sicaklik olgeginin referans noktalarini belirlemekte kullanilir. Ergimis
metalin kristallesebilmesi i¢in, yani atomlarin belli bir geometrik diizen iginde
birbirine yaklasarak metalin kati halini olusturabilmesi icin bazi1 baslangi¢ noktalar
gerekir. Bu baslangic noktalar1 ya sivi halde bulunan metalin igerisinde bulunan
yabanci zerreciklerden veya mevcut eriyigin ilk katilasan noktalarindan olusur.

Katilagsmanin bu baslangi¢ noktalarina ¢ekirdek adi verilir.

Bir metalin siv1 halden kati hale gecebilmesi i¢in ¢ekirdek olusumunun baslamasi
gerekir. Eriyik haldeki metalin atomlar ¢ekirdek etrafinda toplanmaya ve cekirdegi
bilylitmeye baslar. Cekirdekler eriyik metalin kendi atomlarindan olusuyorsa bunlara
homojen c¢ekirdek olusumu, cekirdekler yabanci kati parcaciklarda olusuyorsa
bunlara heterojen cekirdek olusumu denir. Homojen c¢ekirdeklenmenin yiiksek
aktivasyon enerjisine sahip olmasi nedeniyle saf sivilarin katilasmasi genellikle
donma noktasindan daha diisiik bir sicaklikta baglar. Diger bir deyisle donmanin
baslayabilmesi igin sicakligin kararli cekirdekler olusmasina izin verecek enerji
saglanana kadar diisiiriilmesi gerekir. Donma noktasindan diisiik sicakliga inildigi
halde donmanin gerceklesmemesi olayina supercooling (asir1 soguma) denir.
Cekirdeklenme basladiktan sonra asir1 soguma sona erer, sicaklik yiikselerek donma

sicakligina esitlenir ve sivi-kat1 gaz gecisi sona erinceye kadar sabit kalir.

Ergime sicakligmin iizerindeki sicakliklardan sogutulup, sicakligi katilagsma
noktasina yaklasan metal atomlan arasindaki mesafeler azalir. Bazi bolgelerde
toplanmalar, kiimelesmeler (cluster) olusur. Bu gruplasmalar gelisigiizeldir ve ¢ogu
kez kisa zaman igerisinde tekrar bozulur. Atom kiimelerinin yaptig1 kat1 biiyiikliigiin
cap1 ergime noktasindan daha diisiik sicakliklarda belli bir biiyiikliige ulasincaya
kadar bu olusma ve bozulma devam eder. Atom biiyiikliiklerinin ¢ap1 belli bir kritik
cekirdek capina ulastiginda kiimeler artik bozulmaz ve kararli ¢ekirdek olarak

biiylimeye baslarlar. Burada 6z ¢ekirdegin kararli kat1 bir parcacik haline gelebilmesi



icin sicakligin ergime noktasinin da altina inmesi gerekir. Ergime sicakliginin

izerinde veya tam ergime sicakliginda homojen ¢ekirdeklenme olmaz [7].

Homojen cekirdeklenme saf ve tekdiize (uniform) yapiya sahip maddelerde goriiliir.
Donma sirasinda gozlenen asir1 soguma (super cooling) olayr maddenin safliginin bir
ol¢iisii olarak degerlendirilebilir. Ornegin toz parc¢aciklariyla veya disaridan baska bir
yontemle cekirdeklenme olay1 tetiklenmeyen saf su, donma olay1 gerceklesmeden
-40 °C’ye kadar sogutulabilir. Benzer sekilde uygun kosullar altinda sivi nikel,
ergime noktasinin (~1453 °C) 250 °C altina kadar sogutulup bu sicaklikta
cekirdeklenme baslayincaya kadar bekletilebilir. Uygulamada bunun siklikla
goriilmemesinin sebebi ise metalik sivinin bulundugu kabin (pota) duvarlarinin veya
sivi igerisindeki safsizliklarin ¢ekirdeklenmeyi kataliz etmesidir, bu durumda asin

sogumanin yaklagik 1 °C civarinda gerceklestigi goriiliir [8].

Uluslararas1 sicaklik 6lcegi olusturulurken ergime sicakliklari yeterince 1iyi
tekrarlanabilirlige/tekrar iiretilebilirlige sahip saf metaller belirlenerek bu metallerin
ergime/donma sicakliklar1 Olgegin sabit noktalar1 olarak sec¢ilmistir. En yiiksek
ergime sicakligina sahip (~1084 °C) bakir sabit noktasinin yukarisinda yeterince iyi
tekrarlanabilirlige/tekrar {iiretilebilirlige sahip saf metal bulunmadigindan, yiiksek
sicakliklarda otetiklerin faz gecis sicakliklarinin sabit noktalar olarak kullanilmasi

diisiintilmistiir.
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2.2. ITS-90 Radyasyon Sicakhg Olcegi

Sicaklik dl¢itimlerinin uluslararas1 gegerliligi, ol¢iimlerin uluslararast kabul gormiis
metotlara gore yapilmasiyla saglanir. En son belirlenen uluslararasi sicaklik olcegi,
ITS-90’da (1990), radyasyon sicakligr Olceginin baslangic noktasi olarak gilimiis
donma noktasi (961,78 °C) belirlenmis ve referans nokta olarak giimiis, altin ve bakir

noktalarindan herhangi birinin secilebilecegi belirtilmistir.

Uluslararast Sicaklik Olgegi 1990 (ITS-90) termodinamik sicakhigin pratik yontemle
olusturulmasi icin bir yaklastirma saglar [9, 10]. Gumiis donma noktasinin
(961,78 °C) yukarisinda 6lgek, giimiis (961,78 °C), altin (1064,18 °C) veya bakirin
(1084,62°C) donma noktasindaki bir siyah cisimden 6l¢iilen referans 1s51ma degeri,
L)(Ty), ile sicakligr belirlenmek istenen siyah cismin 1s1ma degerinin, L (T), Planck
1stma kanunu kullanilarak orantilanmasi ile tammlamr. Olgek, iyi karakterize
edilmis bir radyasyon termometresi ve Esitlik 2.7 kullanilarak daha yiiksek

sicakliklara extrapole edilir.

C
exp(;2)—1
L(T) _ AT,

La(T) c, 2.7
2y
exp( M)

Esitlikteki T, sicakligr belirlenmek istenen siyah cismin ITS-90 sicaklik degeri,

Ty; giimiis, altin ve bakirdan herhangi birinin donma noktasi (sirasiyla 1234.93 K,
1337.33 K ve 1357.77 K),

L,(T) ve Ly(Ty); A dalga boyunda, T ve Ty sicakliklarinda siyah cisimlerin bosluktaki

(vakum) tayfsal istnimlan ve c; = 0.014388 meK’dir.

Esitlik 2.1°e bakildiginda, Esitlik 2.7°nin T ve Ty sicakliklarindaki iki siyah cismin

tayfsal 151ma oranlar oldugu goriilebilir.
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Esitlik 2.7°ye uygun olarak bir radyasyon sicaklifi Olcegi olusturulmasi igin
yapilmas1 gereken, monokromatik (tek dalga boyunda c¢alisan) bir radyasyon
termometre ile {i¢ sabit noktadan herhangi birindeki siyah cisim 1sinimim 6lgmek ve
diger sicaklik degerlerine karsilik gelen termometre 1s1nim degerlerini de esitligi ve
termometrenin Ozelliklerini kullanarak hesaplamaktir. Bunun i¢in de temelde iki
cihaza ihtiya¢ duyulur: Monokromatik bir radyasyon termometresi ve bir sabit nokta

siyah cisim kaynagi.
2.2.1 Referans Radyasyon Termometresi

Referans radyasyon termometresi, bir on optik (aynalar, mercekler, acikliklar vs)
yardimiyla, kaynak iizerindeki belli bir alandan (hedef alani1) 1s1n1mi1 toparlayan ve
oniine monokromatiklik sartinin yerine getirilmesi i¢in bir girisim (interference)
filtresi yerlestirilmis bir silikon foto-detektor ya da PMT iizerine diisiiren
opto-elektronik bir sistemdir. Detektor ¢iktisi uygun seklinde yiikseltilerek olgek
hesaplamalarinda kullanilir.

Bir radyasyon termometresinin basitlestirilmis semasi, Sekil 2.2’de gosterilmistir.
Burada sicaklign Olciilmek istenen yiizey, detektor gorevi gordiigii icin Ozellikle
termometrenin bir pargasi olarak belirtilmistir. Ana calisma prensibi bu yiizeyden
1simm1  toplamak, girisim filtresi yardimiyla istenen dalga boylarmm secmek, ve

detektor ve sinyal toplama sistemiyle 6lgmektir.

Istyan Hedef Aq1 belirleyen agiklik

\
|

Mercek “Emisivite ayarlayici
Detektorii hedefleyen

aciklik

Yiikseltici
Detektor

/

Filtre

Gosterge

Sekil 2.2 Tayfsal bant radyasyon termometresindeki ana elemanlar
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Sistemde bulunan iki apertiir (aperture) hedef alanin1 (target size) veya goriis alanini
(field of view, fov) ve termometrenin 1sinim kabul acgisimi belirler. Mercek, hedef
alaninin goriintiisiinii hedef alanm1 belirleyen aciklik {izerine odaklar. Mercek uygun

bir sekilde odaklanmadan, hedef alanm sinirlari iyi belirlenemez.

Detektor ¢ikisindaki sinyal, agikliklarin geometrisinin, farkli optik parcalarin optik

gecirgenliginin ve detektoriin duyarlilik fonksiyonunun bilesiminde olusur.

2.2.2. Sabit Nokta Siyah Cisim Kaynag

Sicaklik Olgeginin birincil seviyede olusturulmas: sabit nokta siyah cisimler
tizerinden gerceklestirilir. Bu siyah cisimler, es dagilimli (uniform) bir 1siticinin
icine yerlestirilmis olan kovugun i¢inde ITS-90 6l¢ek taniminda belirtilen giimiis,
altin ya da bakir metallerinin faz gecisleriyle (ergime-donma) calisirlar. Donma
anindaki 1s1ma yogunlugu monokromatik radyasyon termometresi ile Olciilerek
ITS-90 o6lcegi igin gerekli olan referans sinyal elde edilir. Ara sicakliklara denk gelen

1s1ma yogunluklart esitlikten hesaplanarak 6lcek birincil seviyede olusturulur.

Sekil 2.3’te siyah cisim kaynaginin kavite kismi verilmistir. Tipik kavite boyu

50-80 mm, kavite (cavity) agikligi ise 1-6 mm arasindadir.

Kavite gozlem agiklig

Siyah cisim kavitesi referany metal

Sekil 2.3 Siyah cisim kavitesi
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Radyasyon termometresi ile Ol¢iilen sicakligin gercekten metalin ergime sicaklig
olmasi i¢in metal ile grafit arasinda cok iyi bir 1s1l iletim olmas1 gerekir. Kavite ve
kavite agikligi, kaviteden yayilan enerjinin miimkiin oldugunca Planck kanunuyla
ifade edilebilmesine olanak verecek sekilde (yani emisivite 1’e yakin olacak sekilde)

tasarlanir.

Gilimiis noktasimin yukarisinda ITS-90’1in primer olarak olusturulmasi masraflidir,
¢ok zaman alir ve cok-tarafli ulusal/uluslararas1 karsilagtirmalarla dogrulanmalari
gerektir. Ayrica belirsizlik bilesenlerinin ¢ogu sicakligin karesi ile veya referans
sicakliktan farkin karesi ile [11] orantilidir, dolayisiyla sicaklik arttik¢a belirsizlik
hizla artmaktadir. En iyi 6l¢iimlerde bile ITS-90’1n primer olusturulmasinda 2800 K
sicakliklarinda 1 K mertebelerinde belirsizlik olur, ikincil seviye ol¢iim cihazlarina

aktarilan olgekte ise ¢ok daha yiiksek belirsizlikler gozlenir.

Yiiksek sicakliklarda, sicaklik Ol¢iim dogrulugunu yiikseltmenin bir yolu,
termodinamik sicakligi, filtre radyometrisi kullanarak dogrudan 6lgmektir [12, 13,
14]. Bununla beraber bu tiir radyometreler zaman icinde kaymaya meyilli
oldugundan bu cok da pratik bir islem degildir, ¢iinkii radyometrik kalibrasyon

sisteminin her seferinde tamamen kalibrasyonu gerekir.

2.2.3 Giimiis Noktas1 Uzerinde ITS-90 Radyasyon Sicakhg

Olceginin Olusturulmasi

2.2.3.1. Genel Prensipler

Monokromatik olcek esitligi (Esitlik 2.7), sicakligl tanimlamak icin tayfsal 1sinim
oranlarin1  kullanmanin idealize edilmis halidir. Uygulamada ise, biitiin
monokromatik radyasyon termometrelerin belirli bir bant genisligi oldugundan, bu

esitlik, asagidaki gibi ifade edilir:
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Burada r, detektorlerden (radyasyon termometrelerinden) dlciilen sinyallerin orant,

LK(T), tayfsal 1g1n1m,

Ti(A), girisim (interference) filtrenin tayfsal ge¢irgenligi,

TC(A), radyasyon termometrenin igindeki biitin diger optik pargalarin tayfsal
gecirgenligi,

s(M), detektoriin tayfsal tepkisi,

S(A) ise radyasyon termometrenin bir biitiin olarak tayfsal tepkisidir.

Esitlik 2.8 yardimiyla 6l¢egin olusturulmasi i¢in, termometrenin giimiis (ya da altin
veya bakir) donma noktalarinda kalibrasyonu ve termometre tayfsal tepki
fonksiyonunun belirlenmesi gerekir. Isinim oranlarindan bir 6lgek olusturuluyorsa,
detektoriin  (ya da termometrenin) dogrusalligt da belirlenmelidir. Eger
termometrenin belirgin bir kaynak biiyiikliigii etkisi varsa (SSE) bu da ol¢iilmeli ve

Olcek farkl captaki siyah cisimlere aktarilirken gerekli diizeltmeler yapilmalidir.

2.2.3.2. Tayfsal Tepki Olciimleri

Esitlik 2.8’de  kullamilmak iizere radyasyon termometrenin tayfsal tepki
fonksiyonunun dl¢iilmesi genelde bir monokromator yardimiyla olur. Monokromator
karsisina termometre yerlestirilir ve 1simim kaynagi olarak da tungsten halojen

lambalar kullanilir.
Termometrenin ¢aligma bandinda tarama yapilir. Aym kosullar altinda kalibreli bir

detektor alinarak tekrar tarama yapilir. Termometre Olclimleri, kalibreli detektor

Olclimleriyle normalize edilerek, termometrenin tayfsal 1s1nim fonksiyonu elde edilir.
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2.2.3.3. Dogrusallik Olciimleri

Detektorlerin tayfsal tepki fonksiyonu, 1smimin siddetine gore degisebilir. Ozellikle
detektoriin doyma sinirlaria yaklasildiginda bu problem olabilir. Dolayisiyla, 151n1im
siddeti dogrusal olarak arttirildiginda, termometre sinyalinin de dogrusal olarak artip
artmadigr test edilmelidir. Eger dogrusalliktan sapma varsa, gerekli diizeltmeler

yapilmalidir.

Dogrusallik 6l¢iimlerinde, prensipte yapilan sey, termometrenin iizerine once belli
bir miktar 1smmim diisliriip, sonra bu 1sinimin bilinen bir kat1 kadar i1smnim
digiirmektir. Termometrenin iki farkli sinyallerinin orani ve 1simimlarin orani
karsilastirilarak, termometre dogrusalligi belirlenebilir. Bu 6l¢iimlerde genelde iki

1s1mim kaynag ve bir demet boliicii kullanilir.
2.2.3.4. Kaynak Biiyiikliigii Etkisi Olciimleri

Optik bir diizenekle calisan radyasyon termometrelerinde olusan 1s1mim kirinimlari
ve sacilmalari, kaynak biiyiikliigii etkisine (SSE) sebep olabilirler. Detektor iizerine
diisen 1s1mim akisinin bir miktari, 6n optik tarafindan belirlenen alan disarisindan
gelmektedir. Bu da, aym sicakliktaki, farkli captaki iki kaynaga termometreyle
bakildiginda, biiyiik captaki kaynaktan daha fazla 1s1mim sizacagindan, bu kaynagin
digerinden daha yiiksek sicakliktaymis gibi goriinmesine neden olur. Bu kaynak

biytikliigii etkisidir (SSE — Size of Source Effect).

Kaynak biiyiikliigii etkisinin Olciilmesi, genellikle, es dagilimli bir 151k kaynaginin
Oniine capi ayarlanabilir bir agiklik konularak ve termometre bu agikligin ortasina
veya agiklik ortasindaki hedef ¢ap1 biiyiikliigiindeki bir siyah noktaya odaklanarak
yapilir. Termometre iizerinden Ol¢ek olusturulup degisken sicaklik siyah cisim
kaynaklarma ya da lambalara aktarihirken, termometrenin SSE fonksiyonu
kullanilarak, sabit nokta siyah cisim agiklifi ve ikincil kaynak cap1 farklilig
nedeniyle olusan SSE diizeltilir.
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2.2.3.5. Ergime/Donma Platolarinin Elde Edilmesi

Termometre, giimiig, altin ya da bakir sabit nokta siyah cisimlerinin karsisina
yerlestirilip, donma platosu sinyalleri belirlenir. Bu sinyal, daha sonra iizerinde
gerekli diizeltmeler yapilarak (dogrusallik, SSE vb) ITS-90 esitliginde kullanilarak

Olcek olusturulur.

Termometrenin siyah cisim ac¢ikliginin dogru yerine odaklandigina emin olmak i¢in
aciklik taramalar1 yapmak onemlidir. Belirsizliklerin dogru bir sekilde hesaplanmasi
icin bir plato sirasinda en az 20-25 6l¢tim alinir ve en az 5-6 farkli plato olusturulur.
Bu platolarin bazilarinda termometre yeniden odaklanarak, hizalamadan kaynaklanan

belirsizlik de elde edilir.

Zaman icersinde pota icersindeki saf metale karbon karismasi, metal oksitlenmesi ya
da termometre tayfsal tepki fonksiyonunun degismesi olabilir. Bu nedenle sabit nokta

plato degerleri periyodik olarak yenilenir, olas1 kaymalar ve degismeler izlenir.
2.2.4. Olcegin belirsizligi

Olciimiin belirsizligi, olciilen biiyiikliigiin degerlerindeki olas1 degisimi veya hatay1
gosterir ve Ol¢iim sonucuyla birlikte verilir. Ol¢iimbilim caligmalarinda belirsizlik
cogunlukla bir giivenilirlik diizeyi i¢inde ve kapsama faktorii ile, 6rn k=2, carpilarak
ifade edilir. Ornegin bir cismin sicaklik 6l¢iim sonucunun 100 °C +5 °C (k=2)
olarak ifade edilmesi, Sl¢ciim sonucunun %95 olasilikla 95 °C ile 105 °C arasinda

oldugunu belirtir [15].

Sicaklik Olciim biliminin temel amaclarindan biride sicaklik olgiim belirsizliginin
olabildigince diisiiriilmesidir. Bunun i¢in hem sicaklik 6lcegi gerceklestirimindeki
belirsizlik diisiiriilmeli, hem de referans termometreden ikincil seviye termometreye

izlenebilirlik aktarma iglemindeki (kalibrasyon) belirsizlikler azaltilmalidir.
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ITS-90 Radyasyon Sicakligi Olgegi olusturulurken yapilan tayfsal tepki, dogrusallik,
SSE, sabit nokta platosu gibi olc¢iimlerin belirsizlikleri birlestirilir ve referans
sicaklikta (6rnegin Ag noktas1) hesaplanan belirsizlik, dlcek esitligi kullanilarak daha
yiiksek sicakliklara taginir. (Sekil 2.4)

ITS-90 6lcegindeki belirsizlik:

. Referans sabit nokta hakkinda bildiklerimize baghdir (Ag, Au veya Cu)

° Radyasyon termometresi hakkinda bildiklerimize baglidir (Tayfsal tepki,
dogrusallik, kaynak biiyiikliigii etkisi)

U (T/ TX)2 ile orantilidir (Esitlik 2.7). Yani sicaklik arttik¢a sicakligin karesi ile
orantil1 olarak biiyiir (Sekil 2.4).

o T ve Tx arasindaki fark biiyiikk oldugunda, belirsizlik birkac dereceyi
bulabilir.

ITS-90 sabit noktalarina ilaveten bir veya daha fazla Gtetik sabit nokta referans
aliarak radyasyon sicakligi 6lcegi olusturuldugunda belirsizliklerin hesaplanmasina
dair bir calisma Sekil 2.5’te verilmistir. Sekil 2.4 ve 2.5’in karsilastirilmasindan da
anlasilabilecegi gibi Otetik sabit noktalarin kullanilmasiyla o6l¢ek belirsizliginde

biiyiik oranda diisme elde edilebilecektir.

1,4 o
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[ ]
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olcek belirsizligi (°C)
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Sekil 2.4 ITS-90 gerceklestirimi icin belirsizligin yiiksek sicakliklara taginmasi [16]
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Sekil 2.5 Cesitli sabit noktalar (saf metal veya otetik) kullanilarak hesaplanan
sicaklik 6lcegi belirsizlikleri [17]
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2.3. Termodinamik Sicakhigin Belirlenmesi

2.3.1. Gecis sicakhig ve kavite sicakligi

Otetik gecis sicakh@imin  dogrudan belirlenmesi, filtreli radyometrenin veya
radyasyon termometresinin sinyalinden dogrudan elde edilemez. Otetik hiicrenin
tasarimina ve firin kosullarina bagh olarak iki diizeltme yapilir. Birincisi 1s1yan
kavitenin emisivitesidir, ikincisi ise gecis noktas1 (sivi-kat1 arayiizii) ve 1s1yan kavite
arasindaki 1s1 kaybidir. Bunlarin ikisi de firmin diizeninden ile ve firm igindeki

sicaklik dagilimindan etkilenir.

Kavitenin emisivitesi Monte-Carlo simiilasyonlar ile [18] veya analitik olarak [19]
modellenebilir. Bu tiir modeller, degisken sicaklikli siyah cisimlere uygulandiginda,
1s1yan kavitenin termal profili hakkinda bilgi olmamas1 yam sira kavite duvarlarinin

emisivitesindeki belirsizlik nedeni ile sinirli kalir.

Sabit noktalarda 1s1yan kavite sabit nokta metali ile ¢cevrelenmistir, bu da kavite termal
esdagilimini iyilestirerek emisiviteyi artirir ve belirlenmesini kolaylastirir.  Ayrica
kaviteleri de grafitten yapilir ve goreceli olarak yiiksek emisiviteye sahiptir.
Monte-Carlo hesaplamalar1 ile deneysel veriler oda sicakliginda genis alanh bir
degisken sicaklikli siyah cisim icin [20] ve kiiciik sabit nokta kaviteleri icin [21]
karsilastirilmis ve malzemenin yansitmasi yeterince bilindigi siirece iyi sonuglar elde
edilmistir. Yiiksek sicakliklarda [20] yapilan Olgiimler genis alanli bir pirografit
kavitenin (pirografit silindir ve grafit dip ile birlikte) emisivitesinin, malzeme
emisivitesinin ve yayilmasinin sicaklikla degisiminden dolay1 yiiksek sicakliklardan
belirgin sekilde arttigim1 gostermektedir. Firin profili de, kavitenin ici ve sicak
olmayan firin arasindaki 1sima aligverisi nedeni ile kavitenin net emisivitesini

etkileyecektir.

Sivi-kat1 arayiiziiniin sicakligl, otetigin fiziksel Ozellikleri tarafindan “sabitlenen”
sicakliktir. Olgiilen sicaklik ise 1s1yan kavitenin sicakhigidir. Sivi-kati arayiizii ve
1s1yan kavite arasinda, kat1 otetigin ve grafit duvarlarin termal direnci nedeniyle 1s1

kayb1 olmaktadir. Is1, kavitenin agikligindan cevreye (firina ve odaya) aktarilir. Bu
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etki bakir ve altin sabit-noktalar1 icin 5 mK civarindadir [12] ve ihmal edilebilir fakat
1simayla 1s1 aktarimi T* ile orantili oldugundan, bu etki otetik sabit noktalar i¢in cok

daha belirgindir ve yeniden degerlendirilmelidir.

Jimeno-Largo ve digerleri [22, 23] ANSYS ve FLUENT kullanarak sivi-kati
araylizii ve 1s1yan kavite sicakligr arasindaki sicaklik farkini belirlemek icin bir sonlu

eleman analizi yapmistir.

Bu modellerde 3 mm kavite acgikligina sahip Re-C otetik hiicresi i¢in 88-109 mK
araliginda ve 8 mm kavite agikligina sahip Re-C hiicresi i¢in 274-348 mK araliginda
belirgin bir sicaklik diisiisii goriilmiistiir (aralik modellerin farkliligindan
kaynaklanmaktadir). Bu degerler, 3 mm acikligindaki bakir noktasi i¢in birkag mK
ve 8 mm agikligindaki bakir noktasi i¢in 10-20 mK degisimi ile kiyaslanabilir. Model
ayn1 zamanda [12]de kullanilan basit esitlik ile belirgin sekilde farkli sonuclar

vermistir, dolayisiyla cevreleyen firin1 da modelleyen tam bir analiz gerekmektedir.

Arastirmalar sivi-kat1 arayiizii ve 1s1yan kavite arasindaki sicaklik diisiisiiniin 6nemli
oldugunu ve hiicre ve finnin dikkatle modellenmesi ile anlasilmasi gerektigini

gostermektedir.

2.3.2. Gegis sicakhiklarimin ol¢iimii

Baz1 metal-karbon &tetik sabit noktalar1 i¢in ITS-90 sicakliklar1 belirlenmistir [5].
Ancak otetiklerin gelecekte bir sicaklik Olcegi tanimindan kullanilabilmesi igin
termodinamik  sicakliklarinin  diisiik  belirsizliklerle  belirlenmesi  gerekir.
Termodinamik sicaklik belirlemesi icin birka¢ farkli yontem olsa da radyometri

kullanilarak yapilan optik sicaklik 6l¢iimleri bu amag i¢in en uygun yontemdir.

Radyometri, siyah cisim kavitesinin termodinamik sicakligini dogrudan belirlemek
icin bir yontem sunar. Bir siyah cismin 1s1mas1 dar bir dalgaboyu araliginda ol¢iiliir

ve bu 1s1madan, siyah cismin sicakligi dogrudan hesaplanabilir [13].

Uygulamada olctimler bir filtreli radyometre ile yapilir, bu cihaz bir detektor

(genellikle bir silikon foto-diyot), bir filtre (10 nm-20 nm bant genisligi saglayan bir
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girisim filtresi veya ~ 100 nm bant genisligi saglayan cam filtre) ve bir sinirlayici
acikliktan olugsur. Filtreli radyometre bir geometrik sistem ile beraber kullanilir, bu
sistem siyah cismin Oniine yerlestirilen bagka bir agiklik (apertiir) veya siyah
cisimden gelen 15181 filtreli radyometrenin acikligia odaklayan agiklikli bir mercek
olabilir. Her iki yontemde de 1s1m1im (radiance) oOl¢iiliir, ancak merceksiz olan yontem
literatiirde “aydinlatma-modu (irradiance-mode)”, mercekli olan ise “i1sinim-modu

(radiance mode)” olarak gecer.

Filtreli radyometrenin tayfsal tepkisi optik 1s1ma Ol¢iimii icin primer standart olan
krayojenik radyometreye [24, 25] izlenebilirlik {izerinden mutlak olarak bilinmektedir.
Krayojenik radyometre optik giicten (watt) elektriksel giice (watt), dolayisiyla SI’a

izlenebilirligi saglar. Filtreli radyometre ile Olciilen sinyal, Veg, asagidaki gibidir:
Vi =Cr [ 1) 1) LA, T)d 2.10)

esitlikte;

C : geometrik dizilimin, elektriksel kazancin, siyah cisim emisivitesinin,
acikliklardaki kirmmimin (diffraction) ve kaynak biiyiikliigii etkisinin belirledigi bir
sabit,

r (M): filtreli radyometrenin tayfsal tepkisi,

T (A): mercegin gegirgenligi,

L(A,T): Planck kanunu kullanilarak elde edilen T sicakligindaki siyah cismin

havadaki tayfsal 1ginimidir.

Filtreli radyometre ile yapilan dl¢timler sonucunda otetik sabit noktalarda elde edilen

mutlak ergime sicaklik degerleri Cizelge 2.1°de verilmistir.
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Cizelge 2.1 NPL, LNE-INM/CNAM ve NMIJ tarafindan yapilan Co—C, Pd—-C, Pt-C

ve Ru—C otetik sabit-nokta hiicrelerinin mutlak ergime sicakliklar. [3]

. NMIJ NPL LNE-INM/CNAM
Oretik T xU/Kk=2) | T xU/K(k=2) T +U/K(k=2)
Ru-C 2227,34 £ 0,40 | 2227,12+0,41 2226,93 £ 0,37
Pt-C 2011,81+0,35 | 2011,67 0,33 2011,66 + 0,26
Pd-C 1765,13 £0,26 1765,02 + 0,27 1764,94 + 0,26
Co-C 1597,25 £ 0,22 1597,11 £ 0,23 1597,18 £ 0,21

2.3.3. Olciimlerde belirlenen sicakhk degerleri

Tamim olarak kullanilacak termodinamik sicaklik oOlgiimleri igin iyi kalitede
hiicrelerin yapilmasi gereklidir. Arastirmalar her ne kadar bu asamaya ulagmasa da,
bu otetik hiicrelerin incelemelerinin bir parcasi olarak baslangic niteligindeki
termodinamik sicaklik Olctimleri yayinlanmistir. Yeni hiicreler siirekli olarak
gelistirilmeye devam etmektedir; ii¢ farkli NMI'da yapilan Co-C, Pd-C, Pt-C ve
Ru—C sabit-noktalarinin en son termodinamik sicaklik degerleri [26]de (Cizelge 2.1)
verilmistir. Bunlar arasinda NMIJ’in hiicreleri siirekli olarak daha iyi tanimlanmig
platolara (ergime aralifi ve en temiz ergime-bitisine dayandirilarak), daha iyi
tekrarlanabilirliSe ve daha yiiksek gecis sicakligina sahiptir ve mevcut en iyi

degerleri temsil etmektedir.
Sadli ve digerleri [5] , otetik gegis sicakligi olarak raporlanan sicakliklar1 gézden
gecirmis ve bazi malzemeleri (Co-C, Pd-C, Pt-C ve Re-C) ITS-90 i¢in muhtemel

ikincil referans noktalar1 olarak onermistir. Onerdikleri sicakliklar Cizelge 2.1°deki

degerler ile tutarhidir.
2.3.4. Radyometrik referanslar

Tayfsal 1s1nim ve aydinlik olgekleri artik onde gelen NMI’larin cogunda, tayfsal
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1sinim1 dogrudan termodinamik sicakligindan belirlenen bir yiiksek sicaklik, yiiksek
emisiviteli siyah cisim kaynag [27, 28, 29, 30] kullanilarak diizenli olarak
olusturulmaktadir. Mevcut durumda degisken sicaklikli siyah cismin termodinamik
sicaklig filtreli radyometre ile belirlenir. Otetiklerin radyometrideki ilk ve en agik
uygulamasi, Ol¢iim sisteminin performansinin dogrulanmasi igin bir referans

saglamasi olacaktir.

Filtreli radyometrelerin yiiksek dogrulukta kalibrasyonu, pahali cihazlar gerektiren
ve zaman alan bir islemdir. Ayrica filtreli radyometrelerin tepe dalgaboylari
kayabilir ve tayfsal tepkilerinde (spectral responsivity) aniden yiiksek degismeler
olabilir. 3000 K civarindaki sicakliklardaki yiiksek sicaklik sabit noktalar (TiC-C,
ZrC-C) bu degismelerin gozlenmesi icin uygun bir yontem saglar ve filtreli
radyometrelerin sadece ihtiya¢ oldugunda kalibre edilmesini saglar. Ek olarak, hassas
filtreli radyometre kalibrasyonu olmayan laboratuvarlar icin, siyah cisimlerinin

sicakliklarini belirlemek i¢in bir radyasyon termometresi kullanmalarina izin verir.

Birincil seviye (primer) tayfsal aydinlik olgeklerinin olusturulmasi igin filtreli
radyometrenin kalibrasyonunun dogrulugunun (6rnegin) ayda bir kez kontrol
edilmesi yeterli olabilir. Bu kontrolde normal degisken sicaklikli siyah cisim, Gtetik
hiicre i¢in firin olarak kullanilarak o6tetik gecisin Ol¢timleri gerceklestirilir. Alternatif
olarak otetik hiicrenin kendisi bir 6l¢tim giiniiniin basinda ergitilebilir, ergime filtreli
radyometrenin kalibrasyonu icin kullanilir ve sonra hiicrenin kendisi, 6tetik gegisten
10-20 °C daha sicak bir degisken sicaklikli siyah cisim olarak kullanilabilir. Giin

sonunda donma ile giin boyunca cihazin kararliligi dogrulanmais olur.

Otetikleri dogrudan UV primer 6lcegin olusturulmasinda kullanmak da miimkiindiir.
En kisa mordtesi dalgaboylarinda, degisken sicaklikli siyah cisimlerin kararliligi ve
esdagilimi, primer tayfsal aydmnlik o©lgcegi olusturulmasinda baskin belirsizlik
olacaktir. Bunun anlam1 3200 K civarindaki sicakliklarda calisan yiiksek esdagilimli
ve kararli bir sabit-nokta siyah cisim (ZrC-C veya belki HfC-C) en kisa
dalgaboylarindaki tayfsal aydinlik belirsizligini iyilestirebilir, ancak bunun i¢in uzun
platolar veya her monokromatdr dalgaboyunda bir ergime gerceklestirme imkani

gerekecektir.
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Filtreli radyometre sicaklik dl¢limiiniin kararliliginin belirlenmesinde 6tetik noktalar
kullanilirsa ve filtreli radyometre bir mercekle beraber kullanilirsa bu durumda
kiigiikk radyasyon sicakligi hiicreleri uygun olacaktir. Ancak filtreli radyometre
merceksiz kullaniliyorsa veya hiicre, dogrudan tayfsal aydinlik belirlenmesi igin
kullanilacaksa bu durumda otetik hiicrenin kavitesinin genis bir agikliga sahip olmasi
onemlidir. Bu nedenle 6l¢iimbilim enstitiileri biiyiik kavite agikliklarina sahip Gtetik

hiicreler ve bu hiicrelere uygun firilar gelistirmektedir [31, 32].

25



2.4. Otetik Noktalar

2.4.1. Faz Gegisi Egrileri

A ve B saf metalleri icin donma egrileri yatay bir ¢izgi seklindedir clinkii
katilasmanin baslangici ve bitisi sabit bir sicaklikta gerceklesir. Ancak bu iki metalin
karisimlar1 icin donma egrilerinde egimde iki kirilma olusur. Ustteki kirilma
katilasmanin bagladigin1 gosterir. Katilasma baslangicinin tiim noktalarini birlestiren
bir dogru cizerek ve katilagma bitisinin tiim noktalarini birlestiren diger bir dogru

cizerek karigimlar i¢in denge diyagrami elde edilir (bkz Sekil 2.6).

sl Yiizde A
9% ""Yiizde B

40
&0

\

0

e ——a

sicaklik

Sekil 2.6 Tamamen ¢oziinebilir bir sistemde farkli alasimlar i¢in soguma egrileri [33]

Katilagmanin baglangicin1 gosteren noktalar1 birlestirerek elde edilen tstteki cizgiye
liquidus ¢izgisi denirken, katilasmanin bitisini gosteren noktalar1 birlestirerek elde
edilen c¢izgiye ise solidus cizgisi denir. Liquidus ¢izgisinin yukarisindaki alan sivi
cozeltinin tek-fazli bolgesidir. Benzer sekilde solidus c¢izgisinin altindaki alan da

homojen katinin tek-fazli bolgesidir (Sekil 2.7) [33].
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Sekil 2.7 Siv1 ve kat1 hallerde tamamen ¢oziinebilir iki metalin denge diyagrami [33]

Sivi halde ve kati1 halde tamamen ¢oziinebilir iki metal i¢cin, Raoult kanunu, saf bir
maddenin donma noktasinin, ikinci bir madde eklenmesiyle diisecegini soyler.
Bunun i¢in yeter sart, ikinci maddenin sivi haldeyken saf madde icinde ¢oziilebilmesi
ve kat1 haldeyken ¢oziinmemesidir. Donma noktasindaki diisme miktari, ¢éziinenin

molekiiler agirligi ile orantilidir.

2.4.2. Otetik Nokta

Saf maddelerin ve cesitli alasgitmlarin doguma egrileri Sekil 2.8’de verilmektedir. A
malzemesine kii¢ilk miktarda B malzemesi eklendiginde, karisimin donma noktasi
diiser. B miktar1 artirilirsa, donma noktas1 daha da diiser. Iki metal de digerinin
donma noktasini diisiirdiigiinden, bu donma noktalarini birlestiren ¢izgi bir noktada

minimum deger alir, bu nokta otetik noktadir.

Sekil 2.8, sicakliga karsilik bilesim egrilerine tasindiginda sekil 2.9 elde edilir. Sekil
2.9’da Tg otetik nokta sicakligidir ve Otetik bilesim oram1 40A-60B’dir. Solidus
cizgisi saf metallerin ergime noktalarimi birlestiren devamli ¢izgidir, dolayisiyla

solidus ¢izgisinin tamami1 MFGN’dir.
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Otetik oramin solunda kalan karisimlar hipo-itetik karisimlardir, sag taraftaki kisim

ise hiper-otetik karisumlardur.

104 an

0 =Yiizde A
" Yiizde B

. T——

smakl_lk

zaman T

Sekil 2.8 Iki metalin karisimlar i¢in soguma egrileri [33]

| . Aicin Ergime Noktasi |
e

S1vi ¢ozelti B i¢in Ergime |

Noktasi

S1vi Liquidus
+ : ™ Sivi
é | A Katis1 +
§ B Katisi
L .
EF 7 L =
' Otetik
Solidus nokta

|
| A Katis1 + B Katis1 |

0

Bilegim o0&

Sekil 2.9 Otetik tipi denge diyagrami [33]
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Yukarida verilen otetik diyagraminda E noktasi, liquidus ve solidus ¢izgilerinin
kesisim noktasi oldugundan sivi artik katilagsmaya baslamalidir, karisim tamamen
katilasana kadar sicaklik daha fazla diisemez. Dolayisiyla bu sicaklikta bir sabit

nokta olusmus olur [34].

Gergek bir otetik karisim icin faz diyagramlar ¢cok daha karmasiktir. Sekil 2.10’da
Co-C i¢in faz diyagrami verilmistir.

Karbon atomu yiizdesi

Q 2 14 -] ] 10 12 14 16 18
1800 Ly bevey Aepeeegrrmrered et ;
16004 L 3
1495°C 3
1400 N :
(aCo) (R
1200 o
1121°C oy
~ e
o =
~ 1000
2
=
v
<
S 800 E
)
600 4 L
422°C ~422°C
4007 B
~—{£Co)
ano T I 1 i L T 1 L
0 0.5 1 15 2 2.5 3 a5 4 15
Co

Karbon agirhg yiizdesi

Sekil 2.10 Co-C Faz Diyagrami [35]

2.4.3. Otetik Sicaklik Sabit Noktalar:

Bakir sabit noktasindan yukari sicakliklarda ergime noktalari olan saf metalleri
kirlettigi icin grafit yiiksek sicakliklarda pota malzemesi olarak kullanilamaz.
Seramik alternatiflerinin diisiik emisivite degerlerine sahip olmasi bu konuda daha
fazla calisma yapilmasini zorlagtirmaktadir. 1999°da metal-karbon ikili otetik

alagimlar1 kullanilarak kirlenme probleminin ¢oziilebilecegi gosterilmistir [2].
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Yapilan calismalara dayanmilarak otetik noktalarin, bakir noktasindan yukarida
sicaklik sabit noktalar1 olarak kullanilmas1 diistiniilmiistiir. Aslinda bakir noktasindan
yukarida ¢ok sayida sabit nokta mevcuttur. Orn: Nikel, demir, paladyum, platin,
molibden ve tungsten. Fakat radyasyon termometrelerinin kalibrasyonu i¢in yiiksek
sicaklik sabit nokta siyah cisimlerinin kullanilmasindaki en biiyiik sorun, birbirine
uyumlu sabit nokta ve pota malzemelerinin bulunmasidir. Karbon potalar bir metal
sabit nokta malzemesini kirletir. Bu kirlenmeyi onlemek (veya bir 6l¢iide bundan
faydalanmak) i¢in yiiksek sicaklik sabit noktalar1 olarak saf metaller yerine metal-

karbon karisimlarinin kullanilmasi diistiniilmiistiir.

Ikili otetikler, birbiri icinde kati ¢oziiniirliigii diisiik olan iki malzeme arasinda

gerceklesir.

Sekil 2.11°de, E otetik noktasina sahip, iki madde icin (o ve B ) basitlestirilmis faz
diyagrami gosterilmistir. Bu durumda o ve ’nin birbiri icindeki kat1 ¢oziiniirliigii
sifirdir.  X-ekseni bilesim’ (karisimdaki o :f oran1) ve y-ekseni sicaklig

gostermektedir.

Sicakhk

Tarmarmen ot ¥ Tamamen |3
Sekil 2.11 Otetik olusturan bir alagimin temsili faz diyagrami [3]
Diyagram belirli bir sicaklik ve bilesimde mevcut olan fazlar1 gostermektedir.
Kesiksiz ¢izgiler sivi ¢izgisini gostermektedir ve sivi ¢izgisinin iist bolgesinde bir

sivi fazi bulunmaktadir. A béliimiinde o maddesinin sivi ve kati karisimi

bulunmaktadir, B boliimiinde f maddesinin siv1 ve kati1 karisimi bulunmaktadir. a
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noktasi ile belirtilen sicaklik ve bilesimde sivi olarak baslayan bir alagim diisiinelim.
Sistem sogutulursa sistemi belirleyen koordinatlar b’deki sivi ¢izgisine ulasana kadar
asag1 hareket eder. Bu noktada B katis1 ¢okelti olusturmaya baslar. Dolayisiyla sivi a
nisbi miktarinda artacaktir, yani siv1 bilesen diyagramda sola hareket eder. Gercekte,
sistem daha da sogudugunda ve daha fazla B katis1 ¢okeldiginde geriye kalan sivinin
bilesimi, s1v1 ¢izgisini E’ye varana kadar takip eder. E’de, yani 6tetik noktada ii¢ faz
ayn1 anda mevcuttur (kat1 a, kat1 B ve s1vi). Bu sabit bir noktadir: denge halinde ve
sabit basin¢ altinda tek bir sicakligi tamimlar. Alasimin baslangi¢ bilesimine bagh

olmaksizin bu 6tetik sicaklikta her zaman bir ergime ve donma olay1 olacaktir.

Gergek bir alasimda iki maddenin bir miktar kat1 ¢oziiniirliigii de bulunur; bu da faz
diyagramim biraz daha karmagiklastirir. M-C sistemlerde karbonun bir miktar1 metal
icinde ¢oziiniir. Otetik reaksiyon, metal zengini faz ile karbon arasinda gergeklesir.
Karbonun metal icindeki kati ¢oziinlirliigi asildigr siirece, oOtetik sicaklik

olusturulacaktir.

Karbon ile ikili otetik olusturan dokuz metal iizerinde calisma yapilmistir. Bu
metaller ilgili gecis sicakliklar ile birlikte Cizelge 2.2’de verilmistir. Metal-karbon
otetiklerindeki karbon orami nispeten diisiik olup, agirlik yiizdesi olarak Pt-C’daki

%1,2’den Fe-C’deki %4,2’ye kadar degismektedir.
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Cizelge 2.2 Metal-karbon otetikleri ve yaklasik gecis sicakliklart (nihai degerler
heniiz belirlenmemistir). Yaymlanan farkli makalelerde bu degerlerde kiiciik farklar

bulunmaktadir, bu degerler [S] den alinmistir.

Metal— Yaklasik Yaklasik
karbon sicaklik, K sicaklik, °C
Fe-C 1426 1153
Co-C 1597 1324
Ni-C 1602 1329
pd-C 1765 1492
Rh-C 1930 1657
Pt-C 2011 1738
Ru-C 2227 1954
Ir-C 2564 2291
Re-C 2747 2474

2.4.4. Otetik Faz Gecis Platolar

Otetik ergime ve donma platolar1 tipik olarak, potanin icine yerlestirildigi firinin
sicakliginin, oOtetigin ergime sicakliginin 20-30 °C altinda bir degere yavasca
yiikseltilmesiyle baglatilir. Daha sonda firin sicakligi, ergime sicakliginin iistiindeki
bir sicakliga adim adim veya bir egimle yiikseltilir ve ergime gozlenir. Ergimeden
sonra hiicre yiiksek sicaklikta birka¢ dakika tutulur ve sonra firin sicakligt donma
noktasinin altina indirilir ve donma go6zlenir. Genellikle hiicre donma sicakligina
tekrar yiikselmeden once bir supercooling olay1 yasanir. Daha cok yiiksek sicaklik
firinlarindan goriilen firin sicakli@indaki yiiksek gradyenlerle potanin tamaminin
gecisi yapmasi icin adimlarin daha biiyiik olmasi gerekmektedir. Pt-C otetik hiicresi
icin tipik bir cevrim sekil 2.12°de gosterilmistir. Benzer cevrimler diger otetikler

icin de goriilmiistiir, ancak daha biiyiik hiicrelerde daha uzun platolar goriilmektedir.
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Sekil 2.12 Pt—C o6tetigi i¢in tipik bir ¢cevrim [3]

Gegis sicaklign sivi ¢izgisi noktastyla, yani son katinin da eridigi sicaklikla
tanimlanmalidir. Ancak bu noktanin belirlenmesi genelde neredeyse imkansizdir,
ciinkii firmin etkileri, ergime egrisinin en son yukar1 doniisiinii biiker. Onun yerine
metal-karbon otetiklerinde ergime sicakligi tiim yayinlarda, ergime isleminin zamana

gore birinci tiirevinin minimumu olarak tanimlanmaktadir. Bu tanim pratik olarak

uygulanabilir.
0.0035
L
0.003 &
\ . .o
0.0025 A ®
o\ B
LA AW J L
0.002
"N Y
—_ L ] - * * &
£ 0.0015 T
E e H 0r e ﬂ/
= - e * e e * *
= 0.001 oot -
- R *h S0 *
* -
0.0005 . — e 03 = ”- *
* & WL IDEGIEN
0 e PN
. oo o
- -
-0.0005
L
-0.001
17301 173045 17302 1739.25 17393 1739.35 17394 173945

radyasyon sicakligi, °C

Sekil 2.13 Sicakligin birinci tiirevi [3]
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Sekil 2.13’te ergime sirasinda sicakligin zamana gore birinci tiirevi, sicakliga karsi
cizilmistir. Bu fonksiyonun minimumu grafikten belirlenir, bu nokta otetigin ergime
sicakligin1 tanimlar veya bu noktalara fonksiyon fit edilerek minimum

bulunabilir [3].

Kararli calisma kosullarinda tek bir oOtetik hiicrenin gecis sicakliklarimin
tekrarlanabilirligini anlamak onemlidir. Ancak bundan sonra farkli hiicrelerin tekrar
tiretilebilirligini belirlemek ve firin kosullarindaki, 1sitma ve sogutma hizlarindaki vs.
degismelerin etkisini O0lcmek miimkiin olacaktir. Bir sabit noktanin 6lgiilen
degiskenligi, otetik faz gecisi sicakliginin kendi tekrarlanabilirligine, 6l¢tim cihazinin
kararliligima ve firmin davranisimma bagli olacaktir. Bu nedenle tekrarlanabilirlik
Olctimleri, otetik faz gecisi sicakligimin degiskenligine sadece bir st simir
olusturabilir. Genelde daha yakin zamanlarda yapilan hiicreler daha 1iyi
tekrarlanabilirliktedir, bunun nedeni de muhtemelen hiicrelerinin yapiminda daha
fazla tecriibe kazanilmis olmasi ve firin esdagilimi gibi baz1 noktalarin daha iyi
anlasilmis olmasidir. Mevcut en iyi cihazlarla yapilan en giincel dl¢iim verileri, 2747
K’deki Re-C gecisine kadar 20 mK’den daha iyi tekrarlanabilirlik
gostermektedir [36].

2.4.5. Malzeme saflig etkileri

Otetikler, safsizliklara agir1 miktarda duyarlidir. Safsizliklarin etkisini agiklamak igin
cok sayida calisma yapilmistir [37], ancak iireticinin beyan1 giivenilir olmadigindan
zorluklar yasanmaktadir. Ayrica her bir otetik icin etkinin biyiikliigii, mevcut

safsizligin tipine ve otetik malzemeye baglhdir.

Otetik arastirmasmnin amaci “sabit-noktalar”, yani sicakliklar1 bir fiziksel islem ile

belirlenen kaynaklar gelistirilmesidir:
Bu fiziksel iglem metal ve karbonun &tetik karisiminin ergimesi veya donmasidir. Bu

islem fiziksel oldugundan farkli tireticiler tarafindan yapilan hiicreler arasinda

sicaklik farki olmamalidir. Otetik noktanin gercek bir “sabit-nokta” olarak kabul
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edilip edilemeyecegini belirlemek i¢in ayni grup tarafindan yapilan hiicreler arasinda
ve farkli gruplar tarafindan yapilan hiicreler arasinda karsilastirmalar yapilmis, farkl
biiyiikliiklerdeki hiicrelerin kullanilmasimin da degerlendirilmesi gerceklestirilmistir.

Karsilastirma sonucuna gore elde edilen veriler Cizelge 2.3’te liste olarak verilmistir.

Cizelge 2.3 Karsilagtirmalarin listesi. [3]

Yaymnlanma N Hiicreyi yapan Hiicreyi 6lcen Ergimeler
Otetik Firm
tarihi Enstitii Enstitii arsindaki fark
2001 [38] Pd-C NMIJ, NPL NMIJ 3-zone 0,02 °C +£0,20 °C
2001 [38] Pt-C NMIJ, NPL NMIJ 3-zone 0,74 °C £0,34 °C
2001 [38] Ir-C NMIJ, NPL NMIJ 3-zone 0,93 °C +£0,47 °C
BB3200 ve
2004 [39] Re-C NMIJ, BIPM, VNIIOFI | NMIJ, VNIIOFI 1,0£0,16 K
Nagano
BB3200 ve
2004 [39] TiC-C NMIJ, BIPM, VNIIOFI | NMIJ, VNIIOFI 0,27 £0,I15K
Nagano
Thermogauge
2004 [40] Pt-C NMIJ, BIPM, NPL NPL, PTB <0,13 °C
ve Nagano
Thermogauge
2004 [40] Re-C NMIJ, BIPM, NPL NPL, PTB <0,24 °C
ve Nagano
Thermogauge
2004 [41] Co-C INM, NMIJ, NPL NPL, PTB <0,12 °C
ve Nagano
Thermogauge
2004 [41] | Pd-C(*) INM, NMIJ, NPL NPL, PTB <0,35°C+0,12°C
ve Nagano
Thermogauge
2004 [41] Pt-C INM, NMIJ, NPL NPL, PTB <0,11 °C£0,10°C
ve Nagano
Thermogauge
2004 [41] | Ru-C(*) INM, NMIJ, NPL NPL, PTB <0,43 °C£0,24 °C
ve Nagano
Thermogauge
2004 [41] Re-C INM, NMIJ, NPL NPL, PTB <0,16 °C £ 0,24 °C
ve Nagano
2004 [42] Re-C NMIJ, NPL NMIJ Nagano 0,025 °C 0,112 °C
Thermogauge
2005 [36] Co-C NIST, NMIJ NIST 0,073 °C £ 0,070 °C
ve Nagano
Thermogauge
2005 [36] Pt—C(*¥) NIST, NMIJ NIST 0,268 °C £ 0,110 °C
ve Nagano
Thermogauge
2005 [36] Re-C NIST, NMIJ NIST 0,093 °C £0,210 °C
ve Nagano

(*) isaretli karsilagtirmalarda en azindan bazi metallerde safsizligin yetersiz oldugu

diistiniilmektedir.
2.4.6. Isil cift olciimleri

Isil ciftler, endiistriyel siireclerin gozlenmezinde ve kontroliinde yaygin olarak

kullamilmaktadir.
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Isil ¢iftler genellikle sabit noktalar karsisinda kalibre edilmis bir standart ile
karsilastirilarak kalibre edilir. Bakir noktasimin yukarisindaki sicakliklar i¢in, R tipi
ve S tipi 1s1l ¢iftler paladyum ergime noktasinda (1555 °C) tel-kopriisii (wire-bridge)
yontemi kullanilarak ve B tipi 1s1l giftler ise platin tel-kopriisii (1768 °C) kullanilarak
kalibre edilebilir. Bu kalibrasyon yontemleri tahribatli olmasimin yami swra bilyiik
belirsizliklere neden olur: Ornegin 1500 °C’de +1,5°C. Ayrica yeni Pt/Pd 1silgiftler

bakir sabit noktasinin yukarisindaki hi¢bir sabit-noktada kalibre edilememektedir.

Otetik sabit-noktalar sayesinde yiiksek sicaklik 1s1l ciftlerinin kalibrasyonun
gelistirilmesi ve karakteristik 6zelliklerinin belirlenmesi gergeklestirilebilir [43].
2300 °C’ye kadar olan sicakliklar i¢in W-Re 1s1l ¢iftleri kullanilir ve bunlar da sadece
kendi sicaklik araliklarmin iist smirinda M-C veya MC-C otetik sabit noktalari

kullanilarak kalibre edilebilir.

Isilgift Olctimleri icin yapilan otetik hiicreler de radyasyon sicaklik olgegi igin
hazirlanan hiicrelere benzer tasarima sahiptir, ancak genelde radyasyon sicakligi i¢in
yapilanlardan daha biiyiiktiir ve kavitenin yerini termometre kuyusu alir. Isil¢iftlerle
otetik faz gecislerini Olcerken bazi ilave konular dikkate alinmalidir; Ornegin
wsilgiftin kuyu igindeki daldirma derinligi 6nemlidir [44]. Ayrica 1500 °C’nin
yukarisinda 1sil¢iftin grafit ile reaksiyona girmesini engellemek icin kuyu igine bir
kilif yerlestirilir. Bu kalif, yiiksek sicakliklarda grafit ortami icinde kimyasal ve
fiziksel olarak kararli kalabilmelidir. Argon atmosferinde W-Re 1silgiftler i¢in farkli
kilif malzemelerinin uygunlugu iizerine Morice digerleri [45, 46] tarafindan kapsamli
bir calisma gerceklestirilmistir. W-Re 1s1l¢ifti i¢in 1750 °C’de ZrO, gomlek iginde
bir Mo kilifin uygun oldugu belirlenmistir, ancak 1950 °C’de bir Ta kilif
kullanilmalidir ve sabit nokta termometre kuyusu icine yiiksek saflikta grafit gomlek

yerlestirilmelidir.

Bugiine kadar cesitli otetik sabit noktalarda 1sil¢ift olgiimleri gerceklestirilmistir:
Fe-C [47, 48, 49] , Co-C [50, 44, 47, 49, 51], Ni-C[44, 52, 48, 51 ], Pd-C [44, 48],
Pt—C [44, 53] ve Ru-C [44]. Sonuclar farkli 1silgiftlerle Olgiilen yiiksek
tekrarlanabilirlikte platolar vermistir, bu da hem hiicrenin hem de 1sil¢giftin

tekrarlanabilirliginin iyi oldugunu gostermektedir. Gercekten de ii¢ fakli firin iginde
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yapilan Co-C hiicresi ol¢iimleri [50], iic firinin da belirgin sekilde farkli termal
esdagilimi olmasina ragmen miikemmel tekrarlanabilirlik (~70 mK) vermistir.
Otetiklerin firin esdagilimma olan duyarhligi dikkate alindiginda bu sonuglar
sasirticidir ve Otetik sabit-noktalarin 1sil¢ift kalibrasyonunda kullanilmast i¢in {imit
vericidir. Otetik gecis sicakliginin  belirlenmesinin ~ genisletilmis belirsizligi
0,28 K’dir, belirsizligin biiyiik kismi 1silciftin kararliligindan ve homojenliginden
gelmektedir. Isilgift kalibrasyonu igin kullamlacak hiicrelerin sicakligi, yakin
gelecekte radyometrik Ol¢iimlerle belirlenecektir ve buna yardimei olmak icin iki
teknikle de Olciilebilecek bir hiicre tasarlanmistir [54]. Ancak uzun donemde,
sicaklik tekrar iiretilebilirligi konusu basarili bir sekilde ¢oziime kavusturuldugunda
hiicrelerin bilinen ve atanan bir sicakligi olacaktir, bu durumda radyometrik

Olctimlere gerek kalmayacaktir.

Mevcut durumda 6tetiklerin yapimi zaman alan ve pahali bir islemdir, 10 ila 20 aras1
ergime-donma cevrimi ve pahali, saf metallerin kullanilmasinmi gerektirir; ek olarak
hiicrelerin kirilmasi da hala ¢ok yaygin olarak goriilebilmektedir. Otetik hiicreler
endiistride yaygin olarak kullanilacaksa bu hiicrelerin yapimi i¢in daha saglam
(robust) ve uzun bir yontem gerekecektir. Yamada ve Bloembergen [55, 56]
hiper-6tetik sabit-noktalar (yani karbon fazlasi iceren sabit noktalar) gelistirmislerdir.
Fazla miktarda karbon kullanilarak &tetik yapildiginda icinde pek ¢ok bosluk olan
porous bir yapt olusmaktadir. Ergime ve donma cevrimleri tekrarlansa bile bu
bosluklar yerinde kalmaktadir. Ortaya ¢ikan es-dagilimsiz (non-uniform) 1s1 akisi,
plato kalitesini etkileyebilir. Bu nedenle normalde hipo-6tetik bilesim ile hiicreler
yapilarak bu bosluklarin olugsmasi engellenir. Ancak karbon fazlasi ile yapilan
hiicrelerde, alasimin dis duvarlardan uzakta ve Kkavite etrafinda biiziismesini
saglayacak sekilde dolumu ayarlamak miimkiindiir. Bu durumda O&tetigin 1s1l
genlesmesi dis duvarlara basing yapmayacagindan bu hiicreler ¢ok dayanakli
olacaktir. Ayrica otetik, i¢ kaviteyi cevrelediginden hiicreyi doldurmak i¢in ilave toz
eklemeye gerek yoktur. Bu durumda hiicre tek bir dolum ile yapilir, bu sayede hem
gereken pahali malzemenin miktar1 hem de yapim i¢in harcanan zaman azaltilmis
olur. Ik ¢alismalar [55, 56] bu hiper-otetik hiicre gegislerinin sicakliklarmin
beklenenden daha diisiik oldugunu bildirmektedir; ancak daha yakin zamandaki
Olclimler daha yiiksek safliktaki dolum malzemeleri kullanildiginda “normal” &tetik

gecis sicakliklarinin elde edilebilecegini gostermektedir [57]. Dolayisiyla bu hiicreler
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endiistriyel kullanicilarda karsilastirmalar icin ikincil referanslar olarak kullanilma

potansiyelini tagimaktadir.

2.4.7. 20XX Olcegi’nde Otetikler

Otetik sabit noktalar Ol¢limbilim enstitiileri arasinda yakin zamanda iizerinde
calisilmaya baslanan ve aktif bir konudur. 2010’lu yillarda yeniden tamimlanacak
olan Uluslararas1i Sicaklik Olgegi tammlari igine otetik sabit noktalarin da
yerlestirilmesi beklenmektedir. Endiistriyel uygulamalar agisindan da yiiksek

sicakliktaki ol¢iimlerin iyilestirilmesinde katkilar1 olacaktir.

Otetikler, ITS-90, ITS-XX olarak degistirildiginde mevcut Uluslararas1 Sicaklik
Olgeginin yiiksek sicaklik kismini yeniden tanimlamakta kullanilacaktir. Uluslararasi
Ol¢ii ve Agirliklar Biirosu’nun (BIPM) Sicaklik komitesi olan CCT’nin 5. Calisma
Grubu (WGS) bu tamimlama icin bir plan gelistirmistir [58]. Bakir noktasindan
ekstrapole etmek yerine, sicakliklar su anki tammlayici sabit noktalardan biri ile bir
veya daha fazla otetik sabit-noktalar arasinda interpole edilecektir. Radyometrideki
gelismeler termodinamik sicakliklarin dogrudan belirlenebilecegini gostermektedir
ve belki de uzun dénemde su anki sekliyle tanimlanmis bir yiiksek sicaklik 6lgegine
olan ihtiyact ortadan kaldirabilir. ITS-XX’i tanimlamak i¢in mevcut otetik sabit
noktalarin bir alt-kiimesini bu Olgegin tanimlayici sabit noktalar olarak secmek
gerekecektir. Bunun i¢in kac¢ tane sabit nokta gerekecegine dair teorik analizler

gerceklestirilmistir [59, 60, 61, 62].

Platin diren¢ termometrelerle olusturulan sicaklik olcegi bolgesinde, sicakliklar,
termometre icin ampirik olarak belirlenen bir sicaklik duyarliligi egrisinin interpole
edilmesi ile belirlenir. Otetikler, benzer bir yontemin radyasyon termometreleri igin

kullamilmasina izin verecektir.

Radyasyon termometresinin 6zellikleri ne kadar iyi bilinirse, o kadar az sabit-nokta
gerekecektir. Bu, bir dizi “taslak” ile agiklanabilir. n=0 durumu, (Kelvin’i tanimlayan
suyun {i¢clii noktast haricinde) higbir sabit noktanin olmadigr durumu temsil eder,

burada, bilinmeyen bir sicakligi dogrudan ve termodinamik olarak belirlemek i¢in
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radyasyon termometresinin (filtreli radyometre) mutlak tayfsal tepkisi tam olarak
bilinmelidir. Mevcut ITS-90, n=1 durumunun bir 6rnegidir, burada tek bir sabit
nokta, glimiis, altin veya bakir noktasi, bulunur. n=1 durumunda goreceli tayfsal
tepki bilinmelidir, ve diger seylerin yami sira termometrenin geometrisine de bagl
olarak mutlak diizey, tek bir sabit nokta kullamilarak belirlenebilir. n=2 ve n=3

durumlarinda sirasiyla iki ve ii¢ sabit nokta kullanilir.

n=1 durumu icin bakir noktasinin yerini bir 6tetik sabit nokta da alabilir. Bu sekilde
yiiksek sicakliklarda dogruluk artirilmis olacaktir. n>3 durumlari igin tayfsal tepkinin
belirlenmesi de gerekli degildir, fakat tanimlayici sabit noktalardan daha kiigiik veya
yiiksek sicakliklar i¢in (ekstrapolasyon bolgesi) belirsizlikler cok hizli sekilde artar.
Bloembergen ve digerleri [60] once n=2 durumunu en iyi durum olarak 6nerdiler. Bu
yontemde bir merkez dalgaboyuna goreceli olarak tayfsal tepki egrisinin seklinin
belirlenmesi ve sonra da iki sabit noktanin Ol¢iimiinden merkez dalgaboyunun
belirlenmesi Onerilmistir. Saunders ve White [62] bu durum iizerinde bir
interpolasyon esitligi kullanarak degisiklik yaptilar, daha sonra bu metot daha da
gelistirildi [59]. n=2 durumunun bu sekilde kullanmildiginda, 6lgekle iliskilendirilen

en diisiik belirsizligi (n=1 ve n=3’iin ikisinden de daha iyi) verdigini gosterdiler.

Bu analizler, iki sabit nokta ile hem interpolasyon hem de ekstrapolasyon kullanarak

diisiik belirsizlikte bir 6lcegin nasil olusturulabilecegini gostermektedir.
2.4.8. Otetik Noktalarmm Endiistriyel Uygulamalari

Yiiksek sicakliklarin dogru olarak Olciilmesi igin artan bir endiistriyel talep
bulunmaktadir. Bu ihtiya¢, motor ve fren aksami, 1s1 kalkanlar1 ve CC kompozitleri
gibi u¢ uygulamalar icin yiiksek sicaklik malzemelerin iiretiminden gelmektedir.
Endiistriyel kullanicilar cok nadir olarak izlenebilirliklerini dogrudan Ol¢iimbilim
Enstitiileri’nden temin eder, onun yerine Ol¢iimbilim Enstitiileri’ne izlenebilir olan
ikinci seviye kalibrasyon laboratuvarlarindan veya termometre iireticilerinden
izlenebilirlik alirlar.  Kalibrasyon zincirinin her adiminda belirsizligin artmasi
nedeniyle Olciimbilim Enstitiileri'nde yapilan olciimler endiistride yapilanlardan

daha yiiksek dogrulukta olmalidir. Bunun anlami Olgiimbilim Enstitiileri’nde
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olusturulan bir yeni ITS-XX’de 6tetiklerin kullanilmasi, endiistride yapilan dl¢iimleri
de iyilestirecektir. Ancak otetikler ikincil kalibrasyon laboratuvarlarinda ve dogrudan

endiistride kullanildiginda daha biiyiik bir iyilestirme saglanabilir.

Mevcut durumda yiiksek sicakliklarda, Olciimbilim Enstitiileri’nden ikinci seviye
kalibrasyon laboratuarma aktarim, bir transfer standardi radyasyon termometresinin
kalibrasyonu ile saglanmaktadir. Laboratuvarda bir 6tetik hiicresi olmasi halinde bu
hiicre kullanilarak herhangi bir dalgaboyundaki bir radyasyon termometresinin
kalibrasyonu dogrudan kontrol edilebilir ve tasima sirasinda ¢ikista olusabilecek
bilinmeyen degismeler veya kayma riski engellenebilir ve termometrenin
Olgiimbilim Enstitiileri’'nde diizenli olarak kalibre edilmesi ihtiyaci ortadan

kaldirilabilir.

NMIJ (Japonya Olgiimbilim Enstitiisii), Japonya’nin ikincil kalibrasyon
laboratuvarlarina Cu, Re-C ve Pt-C hiicreleri saglamak i¢in bir program baslatmistir,
bu sekilde uygun bir yiiksek sicaklik firlart olmasi sartiyla ikinci seviye
laboratuvarlar kendi 6lceklerini dogrudan olusturabileceklerdir. Benzer sekilde NLP
(Ingiltere Olgiimbilim Enstitiisii) de bir cihaz iireticisine bir Co-C hiicresi temin
etmistir. Olciimbilim Enstitiileri bu kaynaklar hakkinda deneyim kazandikca
endiistriyel miisterilere genis bir kaynak yelpazesi temin etmek daha da muhtemel
olacaktir. Ek olarak bazi endiistriyel iireticilerin kendileri de M-C sabit nokta yapimi

izerine deneyler yapmaktadir [63].

Otetikler, 1sil¢iftlerin endiistriyel iireticileri, kullanicilar1 ve kalibratorleri igin de
ozellikle 6nemli olacaktir. Mevcut durumda 1silgiftlerin yiiksek sicaklik kalibrasyonu
icin (1500 °C’de) Ol¢iimbilim Enstitiileri’nin belirsizlikleri 1,5 °C civarindadir. Baz1
ikinci seviye kalibrasyon laboratuvarlar icin belirsizlikler (1500 °C’de) 10 °C’ye
kadar c¢ikabilmektedir [43]. Bu kalibrasyon laboratuvarlarinda otetik hiicreleri
kullanilarak 1silcift kalibrasyonlarn iyilestirilebilir, belirsizlikler diisiiriilebilir ve

sensOrlerin performansi daha detayli olarak incelenebilir.
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3. DENEYSEL KISIM

Tez calismasinin deneysel kisminda ilk olarak Co-C otetik noktasinin yapimi teknigi
izerinde durulacaktir. Bu boliimde 6tetik hiicre dolum islemleri ve dolum diizenegi

anlatilacaktir.

Ikinci kistmda, yapilan 6tetik hiicrelerin karakterizasyonu asamalarinda kullanilan
cihazlar tamitildiktan sonra firinin sicaklik dagilimim iyilestirmek amaciyla
gerceklestirilen halka diren¢ Olc¢timleri, firin sicaklik dagilimi 6l¢iimleri, referans
radyasyon termometresi ile ITS-90 Olgeginin olusturulmasi, detektdr kafalarinin
tayfsal tepki Ol¢timleri ve Ol¢lim sonuclarinin firin parametrelerine ve diger etkilere
duyarliligr acgiklanacaktir. Sonrasinda Co-C otetik noktalar1 iizerinde radyasyon
termometresi ile gerceklestirilen Sl¢iimlerin kisa donem tekrarlanabilirlik ve uzun

donem tekrar iiretilebilirlik sonuglar tartigilacaktir.

Uciincii kistmda bir termodinamik sicaklik belirleme yontemi olarak, iki farkli
dalgaboyunda otetik nokta ve bakir donma noktasi siyah cisim hiicrelerinin plato
Olctim degerlerini kullanarak sicaklik tayini yapan Cift Dalgaboyu Yontemi ve bu

yontemle elde edilen sonuglar iizerinde durulacaktir.

3.1. Otetik Nokta Yapim

Otetik hiicre dolumu, BB3500 Yiiksek Sicaklik Siyah Cisim kaynag kullamilarak
gerceklestirilmektedir. Yiiksek sicaklik siyah cisim kaynagi BB3500, pirografit
halkalardan olusan bir 1siticiya sahiptir. Argon atmosferince calisan ve siirekli su
sogutmasina ihtiya¢ duyulan bu kaynak ile 3500 K sicakliklara kadar ulasilmasi

mumkiindiir.

Dolumlar sirasinda BB3500 dikey calistirilirken, kapak kapatma asamasinda ve
sonrasindaki plato ve karakterizasyon Ol¢iimlerinde yatay konfigiirasyonda
calistinlmaktadir. Sabit nokta doldurma ve dl¢iim islemleri vakum ortamda yapildigi

icin, sisteme bagli bir vakum pompasi bulunmaktadir.
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3.1.1 Otetik hiicre dolum islemleri

Dolum islemi grafit hiicrenin i¢ine Karbon ve Kobalt tozlarinin belirli oranda
eklenerek argon ortaminda karisimin hazirlanmasi ile baslar. Bu asama igin icerisi
once vakumlanip sonra argon gonderilen, hiicre yapiminda kullanilacak olan tozlarin
yabanci maddelerle etkilesimini en aza indiren kapal1 bir ortam (glove-box) kullanilir

(Sekil 3.1).

Sekil 3.1 Otetik nokta dolum ortami

Doldurma islemi icin kullanmilan metal tozlart Alfa Aesar (A Johnson Matthey
Company). Firmasindan alinmistir. Alinan kobaltin safsizligi % 99,998 iken grafitin
safsizligr %99,9999 dur ve grafit tozunun tane iriligi hakkinda bilgi veren mesh
degeri 200’ diir.
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Otetik sabit nokta elde edebilmek icin karisim metallerinden belli oranda kullanmak
gerekmektedir. Bu oran1 gosteren faz diyagramlari bulunmaktadir. Hangi malzemeler
kullaniliyorsa onlara uygun diyagramlar okunarak kullanilacak oran belirlenmelidir.
Bu bilgilendirme 1518inda kobalt karbon otetik alagimi icin kullanacagimiz orana

gore toplam 30 gramlik kobalt karbon karisiminda %1,8 kobalt bulunmaktadir.

Doluma baslamadan once yapilmasi gereken diger bir hazirlik da BB3500 siyah
cismini yatay konumdan dik konuma getirmektir. Doldurma iglemi dik olarak
(Sekil 3.2), metalin  eriyerek  yukaridan  asagiya  akmasi  sayesinde
gerceklestirilmektedir. Doldurma sirasinda dikkat edilmesi gereken bir durum da
firiin iist tarafinin daha sicak alt tarafinin daha soguk olmasini saglamak, boylelikle

iistte eriyen karisimin alta dogru akmasini saglamaktir.

Sekil 3.2 BB3500 dik konumda

Dolumlar, argon atmosferinde glove-box (eldivenli kutu) (Sekil 3.3) icginde
gerceklestirilmistir. Dolum sirasinda 6tetik karigima hiper-otetik miktarda (6tetik icin
olmasi1 gerekenden biraz daha az grafit tozu) grafit eklenir. Eksik karbon, hiicrenin i¢

duvarlarindan ve i¢indeki grafit gomlekten, ergime/donmalar sirasinda alinir.
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Grafit potaya dolum sirasinda yine grafitten yapilan bir huni (funnel) vidalanir.
Grafit pota icerisine konan metal+grafit toz karisimi ergime/donma sonrasinda
hacminin %10’una kadar ineceginden potanin doldurulmasi uzun siirecektir. Bu
nedenle iizerine bir huni eklenerek potaya daha fazla miktarda toz konulmasi
saglanir. Grafit gomlek pota icinde 1 mm kalinlikta bir silindir olup, potanin duvar
ile temas halindedir. Potanin ergime/donmalar sirasinda kirilmaya karsi direncini
artiir ve hiper-otetik karisimin oOtetik karigtma donmesi igin alacagi grafit igin

kaynak gorevi goriir.

Sekil 3.3 Glove-box (eldivenli kutu)

Calisma iki asamadan olusmaktadir. ilk asama Co-C 6tetik hiicresinin doldurulmast,

ikinci agsama ise plato (karakterizasyon) olciimleridir.

Dolum siirecinde kullanilan elemanlarin tamam sekil 3.4 ve 3.5’te goriilmektedir.
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Sekil 3.4 Sabit nokta hiicre tasarimi

Ayri gorunuds

— Piston

Huni

Otetik
karisim

Halka

Grafit yapraklar

Pota

Sekil 3.5 Hiicre parcalari
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Grafit parcalar dolum i¢in kullanilmaya baslanmadan ©Once, kirliliklerinden
arindirmak i¢in tiim parcalar BB3500 firiina yerlestirilerek Co-C otetik sabit

noktasinin yaklasik 200 °C iizerindeki sicaklik degerlerinde 1sitilmislardir.

Pota icin R-550 tipi, 1,83 gr/cm’® yogunlukta, 20-ppm vyiiksek saflikta grafit
kullanilmistir. Pota 3 mm aperture c¢apina, 31 mm kavite uzunluguna sahiptir,
kavitenin duvar kalinlig1 3 mm’dir. Dolum sirasinda potanin kirilmasini dnlemek icin

i¢ silindir kullanilmaktadir.

Dolum islemine baslamadan 6nce BB3500 siyah cisim konumu yataydan dikey
konuma getirilir. Uretici tarafindan verilen talimatlara uygun olarak firinin su

baglantilar degistirilir.

Dolum islemine baslamadan once tiim hiicre parcalar1 firin igerisine yerlestirilir,
metallerin kirlenmesini 6nlemek i¢in firin Co-C 6tetik sicakligindan 200 °C yukariya

kadar 1sitilir ve tekrar sogutulur.

Dolum isleminde kullanilan metal tozlart Alfa Aesar’dan (Johnson Matthey
Sirketleri) temin edilmistir. Kobalt tozu safligt %99,998 ve 200 mesh icin Grafit
Tozu saflig1 % 99,9999’ dur.

Otetik nokta icin kobalt tozu ve grafit tozu yaklasik %2,5’lik hipo-6tetik karisim
olarak karistirilir. Bu amag icin 0,63 gr grafit tozu ve 25 gr kobalt tozu karistirilir
(%97,5667 Kobalt) ve pota, argon atmosferi altinda karisim ile doldurulur. Otetik
karisima ulasmak i¢in gereken grafit i¢ silindir halkadan ya da duvarlarin iclerinden
tamamlanir. Bunun tersi durumda yani grafit miktari, Otetik oramindan fazla
verildiginde ise grafit ¢ok sert bir tabaka olusturmakta ve oOtetik orana gecis
olmamaktadir. Normalde %2’lik Karbon eklenmesi gerekirken, %1 ekleme yeterli

olmaktadir.

Dolum islemi i¢in baslangicta yaklasik 11,15 gr Co-C tozu karisimi pota i¢ine konur
ve pota firin igerisine yerlestirilir. Bu asamada pota i¢inde toz bulundugundan
tozlarin sacilmasimi Onlemek i¢in firtmin vakum valfit acilirken dikkatli ve yavas

olunmalidir.
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3.1.2. Grafit pota dolum diizenegi

Otetik hiicre dolumu sirasinda grafit hiicrenin iist kismina yine grafitten imale edilen
huni vidalanir. Huni+hiicre yapisi (Sekil 3.6) glove-box icine alinarak metal+grafit
tozu (Otetik) karisimi eklenir. Daha sonra dolu haldeki huni+hiicre, dik konumdaki
firin igerisine (Sekil 3.7) yerlestirilir. Ergime, donma, tekrar toz karisim ekleme,
ergime, donma... dongiisii baslatilir. Toz karisim ekleme islemi her defasinda

glove-box (Sekil 3.8) i¢inde gerceklestirilir.

huni

Metal+grafit «—

karisimi

kavite

Sekil 3.6 Otetik nokta dolum diizenegi
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filtre

BB3500

pompa

Sekil 3.8 Glove-box (eldivenli kutu), tozlar doldurulurken kullanilir
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Sekil 3.9 Dikey konumda BB Sekil 3.10 BB tepesinden goriiniim

Dolum sirasinda firmin giic kaynagi once yiiksek bir akim degerine (~180-190 A)
ayarlanarak ilk 1sinma asamalar1 hizli gecilir. Pota igerisindeki karigimin sicakligi
yukariya yerlestirilen ve potaya/karisima odaklanan bir radyasyon termometresi
(Mikron M190Q, 1 HV lens ile) ile kontrol edilir. Bu termometre kesin sonuglar
vermese de ergimenin yaklasik olarak ne zaman baslayacagini tahmin etmek igin
yararli olacaktir. Otetik sicakhiga yaklasildiginda (~50 °C asagida) firm akimi
140 A’e diisiiriiliir.

Dik konumdaki firma (Sekil 3.9) radyasyon termometresiyle tepeden bakilarak
sicaklik tayini yapilir (Sekil 3.10). Bu sirada ergime bagladiginda siyah adaciklarin
hareket ettigini gormek miimkiin olur (Sekil 3.11).

Sekil 3.11 Ergime noktasindaki goriiniis
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Ik dolum asamas1 sonrasinda hiicre asagida Sekil 3.12’de gosterilmistir:

Sekil 3.12 i1k dolum asamas1 sonrasinda hiicre

Goriildiigii gibi, huni yardimiyla normal i¢ hacminin neredeyse iki kat1 kadar toz
eklenen hiicrede, ergime-donma islemi sonrasinda donmus karigimin kapladigi hacim
i¢ hacmin yaklasik dortte biri kadardir. Tozdan kati hale gecerken bu hacim diismesi

nedeniyle dolum iglemi pek ¢ok adimda tamamlanmaktadir.
Ikinci dolum icin potaya 12,46 gram Co-C karisimi eklenmistir. Pota daha sonra

tekrar firin icine yerlestirilip 1sitma, ergime, donma ve sogutma asamalarindan

gecirilmistir.
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Sekil 3.13 Uciincii dolum sonrasinda hiicre
Hiicrenin tamaminin dolmasi i¢in ayni islem 5-6 kez tekrarlanir. 3. dolum Oncesinde
karisimin renginin biraz fazla karardigir gozlenince, bu sefer 1,75 gr Co-C karisimi
ve 4,82 gr saf kobalt eklenmistir. Uciincii dolum sonrasinda hiicre Sekil 3.13’te

goriilmektedir.

Sekil 3.14 Tasan kisim

Bagska bir hiicre dolumunda (Sekil 3.14) hiicrede tagsma olay1 gozlenmistir. Boyle bir
durum olustugunda, yani Co-C karisimi hiicre disina tastiginda, kesilebiliyorsa

fazlalik kistm kesilmektedir. Tekrar toz karisim eklenerek ergime sirasinda iistten
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grafit bir cubuk ile bastirilarak, icerideki hava kabarciklari alinmakta ve karigim

sikistirilmaktadir.

Sekilde de goriilebilecegi gibi karisimin rengi fazlasiyla koyu kalmistir, bu da grafit
fazlalig1 oldugu anlamina gelmektedir. Dolayisiyla 4. dolumda sadece 5,22 gr saf

kobalt eklenmistir. Eklenen kobalt tozunu asagida Sekil 3.15’te gorebilirsiniz:

Sekil 3.15 Hiicrenin son dolum asamasi

Prosediiriin bu adiminda, firin tekrar yatay konuma alinmis ve ergime bu konumda
gerceklestirilmistir. Bu amagcla siyah cisim ve su girisleri baslangi¢c konumuna geri
getirilmistir. Firin icine yerlestirilmeden oOnce hiicrenin kapagi kapatilmistir. Bu
asamada hiicrede ergime ve donma gerceklesirken eklenen kobalt tozunun da
ergiyecegi ve hiicrenin kapagina yapisarak hiicrenin bir daha acilmayacak sekilde

kapanacagi beklenmektedir.

Bu asamada hiicrenin 6n kismi1 firinin girisinden 15,5 cm uzaklikta olacak sekilde
yerlestirilmistir. Akim ayarlanmis ve firin  sicakhign 1305 °C  civarinda
dengelenmistir. BB3500 ile onceki calismalarimizdan akimdaki 1 A artisin sicaklikta
yaklagik 5 °C artis getirdigi belirlenmisti. Ergimeyi baslatmak i¢in sicakligl otetik
noktanin (1324 °C) 20 °C yukarisina ayarlamak gerektiginden 40 °C’lik sicaklik
farki icin firin akimui 8 A yiikseltildi.
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Bu amagla, LNE-INM’de UME arastirmacilan ile birlikte Vega HTBB 3200PG’de
bir hiicre ve UME’de bir LNE-INM arastirmacisi ile birlikte Vega HTBB 3500PG’de
bir hiicre olmak {iizere iki Co-C hiicresi doldurulmustur. Dolumlarda LNE-INM
tarafindan gelistirilen yontemler kullanilmistir. Daha sonra bu iki Co-C 6tetik hiicresi
birbiriyle karsilagtirilmistir. Cesitli termal kosullar i¢in hiicrelerin kisa donem
kararliliglr ve tekrarlanabilirligi belirlenmistir (Cizelge 3.1). Bu ortak calismanin
amaci, bu oOtetik noktanin ergime-donma platolarimin incelenmesi igin dolum
teknigini, potalarin tasarimini ve termal kosullart iyilestirmektir. Bu proje ayni
zamanda hiicrelerin tekrarlanabilirligini ve iki laboratuvarin ITS-90 Olcegini
olusturmalariin denkligini degerlendirmek ic¢in kullanilabilirligini de kontrol etmeyi

amagclamaktadir. [6]

Cizelge 3.1 UME-1 ve UME-2 hiicresi 6zellikleri [6]

UME-1 hiicresi UME-2 hiicresi
(LNE-INM’de doldurulan) | (UME’de doldurulan)
Pota malzemesi SGL 4550 grafit, R-550 tipi grafit,

Yogunlugu: 1,84 gr/cm’ Yogunlugu: 1,83 gr/cm’
Kiildeki safsizlik icerigi 30 | Kiildeki safsizlik icerigi 20

ppm ppm
Kobalt tozu Alfa-Aesar %99,998 saflik
Grafit tozu Alfa-Aesar %99,9999 saflik
Kobalt miktari 35gr 34,78 gr

Hiicrelerin boyutlar1 | Kavite capi: 3 mm
Kavite uzunlugu: 30 mm
Dis cap: 25 mm

uzunluk: 40 mm
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3.2. Otetik Nokta Olciimleri

3.2.1 Olciimlerde kullanilan cihazlar

Olgiimler sirasinda sicaklik kaynagi olarak iki siyah cisim kullanilmistir. Bunlardan
birincisi Bakir sabit noktasi hiicresidir ve ii¢c-bolgeli endiistriyel tip bir firin igerisinde
olusturulur. ITS-90 olcegi olusturulurken, referans termometremiz TSP-2’nin
¢Oziiniirliiglintin biraz daha iyi olmasi nedeniyle giimiis ve altin noktalar1 yerine bakir

noktasi tercih edilmistir [16].

Vega tarafindan iiretilen BB3500pg yiiksek sicaklik siyah cisim firini, pirografit
halkalardan olusan silindirik bir 1siticiya sahiptir, bu halkalar 1sitict govdesi
tizerinden akimin dogrudan ge¢cmesine izin verir. Ayni siyah cisim &tetik nokta
hiicrelerinin yapimi ve gerceklestirilmesinde, sirasiyla dikey ve yatay konumlarda
olmak tizere kullanmilir. Denge sicakligi, akim artis1 ve akim degisim hizi olarak

belirlenen firin parametre ayarlar aragtirllmistir.

Bakir ve Co-C faz gegislerinin (ergime ve donma) sinyal 6l¢iimlerinin tamami Vega
yapimi TSP-2 (Transfer Standart Pirometre) ile 650 nm ve 900 nm kafalar
kullanilarak gergeklestirilmistir (Sekil 3.16). TSP-2’de 400 mm ila 1100 mm
arasinda ayarlanabilir odak bulunmaktadir ve minimum hedef biiyiikliigi 0,6 x 0,8

mm’dir.

Tayfsal Tepki ol¢timlerinin gerceklestirildigi Acton spektrometre AM-501, 1,0 metre
odak uzakligina, 1200 grooves/mm kirmim 1zgarasina ve 0,833 nm/mm reciprocal
dogrusal dispersiyona sahiptir. Isik kaynagi olarak bir tungsten halojen lamba
kullanilmistir. Tayfsal kalibrasyon i¢in Argon ve Neon pen-ray lambalarin atomik
uyarim c¢izgileri kullanilmigtir. Spektrometrenin kendi dalgaboyu kalibrasyonuna ek
olarak 650 nm ve 900 nm kafalarin tayfsal tepki bolgelerinde 0,02 nm belirsizlikle
dalgaboyu diizeltme fonksiyonu elde edilmistir [16].
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Yiiksek sicakhk siyah cisim kaynag
Max sicakhk: 3500 K

Sekil 3.16 Siyah cisim karsisinda TSP-2 radyasyon termometresi
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3.2.2 Halka Elektriksel Diren¢ Olciimleri ve Firmn Sicakhk

Dagihminin iyilestirilmesi
Dolum islemleri tamamlandiktan sonra hiicreler karakterizasyon ergime-donma plato
Olctimleri icin hazir hale gelir. Burada gerceklestirilen olgiimler iki kisimda
toplanabilir:

e Halka direng Ol¢timleri ve firm esdagiliminin belirlenmesi/iyilestirilmesi

e Plato olusturma
3.2.2.1 Isitic1 halkalarimin elektriksel direng 6l¢iimleri

BB3500/BB3200 yiiksek sicaklik firinlart 1sitict tiip olarak pirografit halka dizisi
kullanir. Bir sikistirma yay1 arkadaki bakir elektrodu pirografit halkalar iizerine
bastirir ve pirografit halkalarin 6n ve arka bakir elektrotlar arasinda diiz olarak
desteksiz durmasim saglar. On tarafta ise 6n elektrot ile sinirlanir. Kaviteyi grafit bir
1s1 kalkani cevrelemektedir. Kalkan, grafit malzemeden olusan genis bir grafit
silindir seklindedir. Tiipiin i¢inde sekiz adet pirografit yaprak bulunmaktadir. Bu
sekilde 3500/3200 °C sicakliklara kadar calisma saglanabilir.

Ergime ve donma platolarin1 elde etmek igin hazirlanmis olan otetik sabit nokta
hiicreleri BB3500 yiiksek sicaklik sabit nokta firininin icine yerlestirilir. Otetik sabit
nokta hiicresinin ergime ve donma sicaklifina denk gelecek sicaklik degerine
ulasabilmek i¢in grafik halkalara belli bir akim degeri uygulanir. Fiziksel tanimlarina
uygun ergime ve donma platolar1 gozlenebilmesi i¢in, firm igerisindeki eksenel
sicaklik dagiliminin (thermal uniformity) olabildigince iyi olmas1 gerekmektedir. Bu
amagla, diizgiin sicaklik dagilimi saglayabilmek icin 1sitici olarak kullanilan grafit
halkalarim elektriksel direng¢ degerleri oda sicakliginda belirlenir, 1sitict
konfigiirasyonundaki grafit halkalarin dizilimi bu direng¢ degerleri gbz oniine alinarak
yapilir, yiiksek dirence sahip halkalar 1sitici tiipiin uglarina yakin yerlestirilerek

eksenel sicaklik dagilimi optimize edilir.
Yeni hiicre ile calisgmaya ve LNE-INM/CNAM’da imal edilen (UME-1 hiicresi)

Co-C hiicresi ile karsilastirmaya baslamadan 6nce UME’nin HTBB 3500PG yiiksek

sicaklik firminin sicaklik dagiliminin iyilestirilmesi tizerine calisilmistir. Bu amag
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icin grafit halkalar iizerinde cok sayida elektriksel direng¢ Ol¢iimleri gerceklestirilmis

ve halkalar 1s1 kaybinin bir 6lciide telafi edilebilecegi sekilde siralanmistir [6].

Sekil 3.17 ve Sekil 3.18’de grafit halkalarin diren¢ Ol¢lim diizenekleri
gosterilmektedir. Grafit halkalarin diren¢ Ol¢iimii i¢in piring silindir elektrotla
arasinda yerlestirilen grafit halkaya iki uctan belirli bir akim degeri (10 A) uygulanir.
Elektrotlar arasinda olusan voltaj degeri Olgiilerek grafit halkalarin diren¢ degerleri
hesaplanir. Bu deger halka kalinligina boliinerek normalize edilir. Olciimler sirasinda
halkalarin asir1 1sinmasim 6nlemek icin devridaim su sistemiyle sicaklik kontrolii

yapulir.

Bu ol¢iim sonrasinda halkalar firin igindeki konumlarina gore numaralandirilir.
Halkalar siralarken 6n ve arkalarda yiiksek dirence sahip halkalar ve ortalarda diisiik
dirence sahip halkalar konumlandirilarak firinin 6n ve arkasinin orta bolgeye gore
nispeten daha diisilk sicaklikta olmasi dengelenmeye ve sicaklik esdagilimi

iyilestirilmeye calisilmistir.
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Sekil 3.17 Grafit halka direng 6l¢iim diizenegi (fotograf)

Gerilim 6lger

Grafit halka
A

1
]
1
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1

w--EEE

Akim kaynag

—

Sekil 3.18 Grafit halka direng 6l¢tim diizenegi. [6]
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3.2.2.2 Firin esdagilim ol¢iimleri

2001°de dort farkli NMI'da (NM1J, NIM, NML, KRISS) 6tetil hiicrelerin 6l¢iildiigii
bir karsilastirmada gecis platolarimin kalitesinin firin esdagilimina biiyiikk miktarda
bagimli oldugu goriilmiistiir [64]. Ornegin Pt-C 6tetik hiicresi i¢in NML 6l¢iimiinde
2-3 dakikalik bir donma platosu goriilmiis ve supercooling goriilmemistir, ancak
KRISS 6sl¢iimiinde supercooling ve 10 dakikalik plato goriilmiistiir. ki NMI da aym
tip Thermogauge firim1 kullanmistir, fakat KRISS’inkinde merkez bdlmesi
bulunmamaktadir, bu da 6tetigin esdagilimli firmin merkezinde olabilecegi anlamina

gelmektedir.

Firin esdagilimina olan bu duyarhlik diger otetiklerde de goriilmiistiir. Sasajima
digerleri [65], alt1 farkli Gtetik hiicrenin tek-zonlu ve ii¢-zonlu firinda dogrudan
karsilastirilmasim gerceklestirmistir. Daha esdagilimli olan ii¢-zonlu firinda alt1
hiicrenin platolar1 daha uzundur, ergime ve donma noktalar1 arasindaki fark daha
azdir ve gecisler daha tekrarlanirdir. Bir firn icinde farkli Otetik hiicreler
karsilastirildiginda da, benzer sekilde, daha kiigiik sicaklik gradyenine sahip olan
daha kiiciik hiicreler daha iyi sonuglar vermistir [66, 67].

Yamada ve digerleri [68] bir firin icinde sicaklik gradyeni olusturarak firin
esdagilimh olmadiginda, saf Cu ve Ni-C sabit noktalarinin ergime platolarinda agik
bir “kirtlma” noktas1 olustugunu, bu noktada ergime sona ermeden Once radyans

sicakliginin artmaya bagladigint gosterdi.

Firin sicakliginin esdagilimli olmamasi, plato seklinin uzunlugunu ve Kkalitesini
etkilemesinin yam sira, olciilen gecis sicakligin da etkileyebilmektedir. Ornegin ii¢
farkli Laboratuvar tarafindan yapilan bir Re-C hiicreleri karsilastirmasinda [40],
Thermogauge firininda yapilan Slciimler sistematik olarak, daha esdagilimli olan

Nagani firininda yapilan 6l¢timlerden daha diisiis ergime sicakliklar1 gdstermistir.
Bu durum, kullanilan ergime sicakligi taniminin da 6ngordiigii bir durumdur; daha az

esdagilimli firin kosullar1 ergime egrisindeki biikiilme noktasini, sifir kati sivi-¢izgisi

noktasindan uzaklastiracaktir [69].
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Sicaklik ol¢iim uygulamalar1 icin hiicrenin biiylikliigli genelde kritik Onemde
degildir, dolayisiyla daha kiigiik hiicreler, kisa esdagilimli bolgelere sahip olan
firinlara daha toleransli oldugundan daha iyidir. Ayrica ergime sicakligi bir biikiilme
noktasi iizerinden tamimlandigindan, bir giin icerisinde ¢ok sayida ergime gecisi
yapilabilecek kiiciik bir hiicre, daha uzun siiren platolart olan biiyiik hiicrelere gore
daha iyidir. Ancak, radyometrik uygulamalar i¢in daha genis go6zlenebilir bir
kaviteye sahip olmak daha avantajlidir, dolayisiyla Gtetik hiicre daha biiyiik

olmalidir.

Grafit 1sitic1 ile sabit nokta Olclimlerine baslanmadan Once, 1sitic1 i¢inde sicaklik
esdagilimi (temperature uniformity) en iyi olan bolge radyometrik oOlgiimlerle
belirlenir ve sabit nokta grafit potast bu bolgeye yerlestirilir. Bu oOlctimler igin
referans radyasyon termometresi (TSP-2) kullanilmistir. Hiicre tutucu yerinden
cikarilmis ve onun yerine (sadece bu Ol¢iimler icin) ilave bir halka yerlestirilmistir.
Termometre 6nce firinin ortasina odaklanmis, daha sonra 5 derecelik bir a¢1 ile oda
noktas1 firin duvar1 boyunca ileri dogru hareket ettirilerek 6l¢iim alinmustir. Olgiim
sistemi asagida sekil 3.19’da ¢izim olarak gosterilmistir. Cizimdeki dikdortgen kutu

referans radyasyon termometresini simgelemektedir [6].

A

-h.-—..____lfl'

Sekil 3.19 Firin sicaklik esdagilimi l¢iim sistemi

Bu kararlik ol¢iimleri sirasinda 1sitici halkalarin siralamasi degistirilerek en iyi
sicaklik esdagilimi elde edilmesi hedeflendi. ilk dizilimin en iyi esdagilimi verdigi
gozlendi ve plato Slgiimlerinin bu dizilimle yapilmasi kararlagtirildi. Ayrica firinin

esdagiliminin iyi oldugu ve sicaklik gradyeninin 7 °C’den diisiik oldugu firinin
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girisinden 19 cm uzakliktaki bolge hiicre tutucunun yerlestirilecegi yer olarak

belirlendi. Grafiksel analiz asagida sekil 3.20’de verilmektedir [6].
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Sekil 3.20 Firin sicaklik dagilimi [6]

3.2.3. TSP-2’nin ITS-90’a gore kalibrasyonu

UME transfer standart radyasyon termometresi TSP-2 Bakir sabit noktas1 karsisinda
kalibre edilmis ve ITS-90 yontemi kullanilarak yerel radyasyon sicakligi oOlcegi
olusturulmustur. Calismanin termodinamik sicaklik belirleme kismi i¢in, TSP-2’nin
650 nm ve 900 nm kafasi ile Bakir ve Co-C sabit noktalarinda Ol¢timler
gerceklestirilmistir.  Co-C  hiicrelerinin  uzun donem tekrar {retilirliginin
belirlenmesinde sadece 650 nm kafa dl¢timleri dikkate alinmistir. Bakir i¢in daha iyi
belirsizlik ve tekrar iiretilebilirlik veren donma platosu sinyali tercih edilmistir. Co-C
donma platolar1 ¢ok kisa veya ¢cok bozuk ¢ikmasi nedeniyle Co-C i¢in sadece ergime
platolart1 dikkate alinmig ve analiz edilmistir. Bakir noktasinda TSP-2
kalibrasyonunun detayli belirsizlik biitcesi Cizelge 3.2’de ve belirsizligin yiiksek
sicakliklara tasinmasi Sekil 2.4’te verilmistir [16].
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Cizelge 3.2 TSP-2 650 nm kafa ile bakir sabit noktasinda ITS-90 gerceklestirimi i¢in

belirsizlik biitcesi [16]

Cu
Belirsizlik Bileseni Dagilim tipi | noktasindaki 1324 °C deld
degeri (mK) degeri (mK)
Referans Sicakhk
Safsizliklar normal 12 17
Kavite boyunca sicaklik diisiisii dikdortgen 3 4
Plato tanimlama dikdortgen 2 3
Plato tekrarlanabilirligi normal 13 18
Dalgaboyu
Spektrometrenin tayfsal dikdortgen 0 13
kalibrasyonu
Tayfsal tepki tekrarlanabilirligi normal 0 9
Tayfsal tepkide kayma dikdortgen 0 30
Bant dis1 gecirgenlik dikdortgen 0 4
Sinyaller orani
Emisivite normal 4 6
Kaynak biiyiikliigii etkisi dikdortgen 2 3
Dogrusallik normal 25 35
Referans sinyalde kayma dikdortgen 10 13
Ortam kosullar dikdortgen 1 1
Kazang oranlari dikdortgen 5 7
Sinyal 6l¢iimlerinin dikdortgen 7 10
tekrarlanabilirligi
Toplam standart belirsizlik 34 58
Genisletilmis belirsizlik (k=2) 68 116

3.2.4 Detektor kafalarinin tayfsal tepkisi

TSP-2 650 ve 900 nm kafalarinin tayfsal tepki Olctimleri, termodinamik sicaklik

belirlemesi icin kritik nem tagimaktadir (Sekil 3.21-22). Hata fonksiyonunun yapisi
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nedeniyle dalgaboyunda yapilan bir hata, cift-dalgaboyu teknigiyle hesaplanan
sicaklik degerlerini, ITS-90 sicaklik degerlerine kiyasla ¢ok daha fazla
etkilemektedir. Termodinamik sicaklik belirlemesi icin ilk denemede Bakir ve Co-C
faz gecis sicakliklarinin beklenen degerleriyle ¢ok farkli sonuclar elde edilmistir.
Ancak tayfsal tepki olctimlerinde daha iyi dogruluk elde etmek i¢in uzun ¢alismalar

sonrasinda nispeten daha uygun sonugclar elde edilebilmistir.
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Sekil 3.21 650 nm kafanm Tayfsal Tepkisi [16]
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3.2.5. Firin parametrelerine (kosullarina) duyarhlik ve diger etkiler

3.2.5.1. Isitma/sogutma hizlari ve termal gecmis

Metal-karbon otetikler yapilmadan oOnce ikili metal Gtetikleri iizerine yapilan
calismalar, bunlarin donma sicakliginin sogutma isleminin hizina duyarli oldugunu,
ergime sicakliginin ise 1sitma hizina nispeten duyarsiz oldugunu gostermistir [70-72].
Otetik donma isleminin hiza-bagimli oldugu bilinmektedir [73]. Esdagilimli sividan
¢cOkelmis katiya dogru atomlarin yayilmasi, diizensel gradyenlere neden olmaktadir.
Bu nedenle donma sicakliginin kati-sivi arayiizii boyunca degismesi beklenebilir.
Ancak yiiksek termal iletkenlik ve yeterince yavas katilasma oldugu kabul edilirse,
kati-s1v1 arayiizil izotermal olacaktir. Araylizdeki egrilik, bir yilizey enerjisi terimiyle
kompozisyonel degismeyi telafi eder. Katimin serbest enerjisi, aymi sicakliktaki
sivinin serbest enerjisine esit veya diisilk oldugunda sivi donacaktir. Bu nedenle
siviy1 katilagtirmak igin gereken enerjiye arayiizeysel (veya yiizeyler arasi) enerji de
eklenmelidir, bu durumda donmanin gerceklesecegi sicaklik diisecektir. Daha hizli
donma, daha fazla kati-sivi arayiiz egriligiyle birlikte daha iyi bir mikro-yapiya
neden olacaktir. Sonuc¢ olarak bir otetik alasim, Otetik denge sicakligindan daha
diisiik bir sicaklikta donacaktir, bu sicakligin ne kadar diisiik olacagi donma hizina
baghdir. Ancak ergime i¢in fazlar 6nceden ayrilmistir. Ergime faz siirlarinda
gerceklesir. Faz sinirlarinin (mikroyap1) dagilimi, 6nceki donmaya ve yapilan termal
islemlere, 6rnegin tavlama, baglidir. Bunun anlami ergime davranisinin, ergime

hizinin kendisinden ¢cok 6nceki donmanin hizina duyarl olabilecegidir [71].

Metal-karbon oOtetikler {iizerindeki arastirmalarin hemen hepsi, ergime gecis
sicakliginin 1sitma hizina duyarli olmadigini, ancak beklendigi gibi ergime platosu
uzunlugunun adim degisiminin biiyiikliigiiyle ters orantili oldugunu gézlemistir [65].
Buna istisna, 1silciftlerle yapilan iki calismadir: bir tanesinde [44] ergime
duyarliligindan daha biiyiikk bir donma duyarliligi goriilmiistiir, digerinde firin
sicakliginda daha biiyiik baslama adimlar icin ergime ve donma sicakliklarinin ikisi

de daha diisiik goriilmiistiir [47].
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3.2.5.2. Firin Parametre Ayarlarimin Etkisi

Gozlenen otetik sicakliginin firin parametrelerine (platolar1 baslatmadan Onceki
denge sicakligi, akimdaki artis miktari, akimin degistirilme hizi) bagimhiligim

arastirmak i¢in asagidaki yontem uygulanmstir:

1- TSP2 radyasyon termometresi hassas sekilde hiicrenin kavitesine odaklanir. Bu
asama icin halka dizisi i¢inde hiicre tutucunun tam yerinin bilinmesi 6nemlidir. Firin
icerisine halkalar yerlestirilirken hiicre tutucunun firmnin 6n yiiziinden uzakligi da
Olctilmelidir.

2- Firn calistirilir ve baslangigta 180 A ile daha sonra 150-155 A’e diiserek ve
akim artis hizim1 10 A/dak’da tutarak, ergime sicakliginin AT; kadar asagisinda firin
sicakligimi dengelenir. (Orn: AT=10 °C icin firin 1314 °C sicakhiginda dengelenir)

3- 10-15 dakika bekleyerek sicakligin sabitlendiginden emin olunur. Denge
sicakligl (AT;) ve akimi kaydedilir.

4-  Akim, R; artis hiz1 (6rn R1=10 A/dk) ile Al; kadar artinlir. 1 A artis yaklasik
5 °C sicaklik artisina karsilik gelecektir.

5- Akim iizerinde degisiklik yapmadan ergime platosu olciiliir ve kaydedilir.

6- Ergime tamamlandiktan sonra ergime sicakligindan AT, kadar yukarida sicaklik
dengelenir. Bu dengeleme islemi icin akimda kiigiik degisiklikler yapilabilir.

7- Denge sicakligl ve akim degeri kaydedilir.

8- Akim, R2 artis hiz1 (6rn R,=10 A/dk) ile Al, kadar diisiiriiliir. 1 A diisiis yaklasik
5°C sicaklik diisiisiine karsilik gelecektir. Burada dikkat edilmesi gereken akim ¢ok
yavas dusiiriildiigtinde (yani R, ¢ok kiiciik oldugunda) donma platosu bozulabilir.

9- Akim iizerinde degisiklik yapmadan donma platosu 0l¢iiliir ve kaydedilir.

10- 3ila 9 aras1 adimlar istendigi kadar tekrarlanir.

Bu caligmalar sonrasinda farkli ergime ve donma egrileri elde edilmis ve bunlar
incelenmistir. Ergime egrisinin donme (inflection) noktasi1 olarak belirlenen &tetik
ergime sicaklifinin bu {ii¢ firin 1sitma parametresine (AT, Al, R) bagimlilig
arastirilmistir. Ergime sicakligr icin AT, Al ve R’ye belirgin bir bagimlilik
gozlenmemistir. Ancak sogutma hizi 5 A/dk’dan (yaklasik 20 °C/dk) daha diisiik

66



oldugunda veya AT <10°C oldugunda donma platosu tatmin edici olmamaktadir.
Bunun en olast nedeni, firmin sicaklik tekdiizeliginin diisiik degisim hizlarina ve

kiiciik sicaklik farklarina izin verecek kadar iyi olmamasidir [6].
3.2.5.3. Malzeme saflig1 etkileri

Otetikler, safsizliklara asir1 miktarda duyarlidir.  Bu durum ilk defa farkh
laboratuvarlarda yapilan otetiklerin karsilagtirmalarinda ortaya cikmustir [38], hiicre
tekrar {iretilebilirligi, her bir hiicrenin tekrarlanabilirli§inden belirgin sekilde daha
kotii bulunmustur. Hiicreler arasindaki bu fark metallerin safligindaki farkliliklara
yorulmustur. Safsizliklarin etkisini agiklamak icin ¢ok sayida ¢alisma yapilmistir,

ancak iireticinin beyan1 giivenilir olmadigindan zorluklar yasanmaktadir [37].

Ayrica her bir otetik icin etkinin biiyiikliigli, mevcut safsizligin tipine ve otetik

malzemeye baghdir.

Lowe ve Machin [37], iki kobalt tozunun safligini GDMS ile analiz ettirmistir,
belirlenen safliklar sirasiyla 0,9988 ve 0,99993 iken, iireticinin beyani 0,9999 ve
0,99998°dir. Bu hiicreler NPL’de 40 mK tekrarlanabilirlikle dl¢iilmiistiir [74], daha
diisiik safliktaki hiicre i¢in ergime sicakligi 130 mK diisiik gdzlenmistir. Bu etkinin
muhtemel nedeni Co-C’daki ana safsizligin, Co ile ¢ok benzer 6zelliklere sahip olan
Ni olmasidir. (MTDATA ile modelleme, Ni safsizligindan dolayr 60 mK diisme

tahmin etmistir).

3.2.5.4 Otetik faz gecisi platosunun belirlenmesi

Ergime ve donma platolann tipik olarak, potanin igine yerlestirildigi firiin
sicakliginin, otetigin ergime sicakliginin 20-30 °C altinda bir degere yavasca
yiikseltilmesiyle baslatilir. Daha sonda firin sicakligi, ergime sicakliginin iistiindeki
bir sicakliga adim adim veya bir egimle yiikseltilir ve ergime gozlenir. Ergimeden
sonra hiicre yiliksek sicaklikta birka¢ dakika tutulur ve sonra firin sicakligt donma
noktasinin altina indirilir ve donma go6zlenir. Genellikle hiicre donma sicakligina

tekrar yiikselmeden once bir supercooling olay1 yasanir. Daha cok yiiksek sicaklik
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firinlarindan goriilen firin sicakligindaki yiiksek gradyenlerle potanin tamaminin
gecisi yapmasi i¢in adimlarin daha biiylik olmasi1 gerekmektedir.  Ergime hicbir
zaman tam diiz bir plato seklinde degildir. Bu durumu safsizliklar ile agiklayama
calisan teorik calismalar yapilmistir, ancak heniiz tatmin edici bir aciklama
olusturulamamistir. Son calismalar denge-dist donmanin Fe-C ve Co-C’de en
azindan kismen sorumlu oldugunu gostermektedir, ¢iinkili ergimeler, bir Onceki
donmanin hizindan ve tavlamadan etkilenmektedir. Otetik alagimlardaki faz
sinirlarinin yiizey alaninin artmasi da denge-dis1 durumlar i¢in olasi bir neden olarak

onerilmistir [37].

Gecis sicaklign sivi ¢izgisi noktasityla, yani son katinin da eridigi sicaklikla
tanimlanmalidir. Ancak bu noktanin belirlenmesi genelde neredeyse imkansizdir,
ciinkii firmin etkileri, ergime egrisinin en son yukarit doniisiinii biiker. Onun yerine
metal-karbon otetiklerinde ergime sicakligi tiim yayinlarda, ergime isleminin zamana
gore birinci tiirevinin minimumu olarak tanimlanmaktadir. Bu tanim pratik olarak

uygulanabilir.

Ornegin sekil 2.13’te dtetik ergime isleminin zamana gore birinci tiirevinin tipik bir
grafigi gosterilmistir. Minimum acik¢a goriilebilmektedir. Alternatif olarak
ergimenin simetrik kismina iiclincti dereceden bir polinom fit edilebilir ve doniis
noktast dogrudan bu polinomdan hesaplanabilir [5S0]. Genelde daha diiz (fakat daha
az tekrarlanabilir) olan donma platolar i¢in donma sicakligi genellikle, asir1 soguma

(supercooling) sonrasinda donmanin maksimumum degeri olarak tanimlanir.

Sicakliklar, siyah cisim kavitesinin 1s1ma Ol¢iimlerinden hesaplanir, kavite ergiyen
veya donan Otetik alagimla sarilmis haldedir. Idealde, kavite emisivitesi, firin
sicaklik gradyenlerinin etkisi ve “sicaklik diisiisii” etkisi gibi diizeltmeler de

uygulanir.
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3.2.6. Kisa donem tekrarlanabilirlik 6l¢iimleri

3.2.6.1. Aym Hiicre (UME-1) icin UME’de ve INM’de Alinan

Sonuclarin Karsilastirilmasi

(LNE-INM’de UME arastirmacilar1 tarafindan imal edilen) UME-1 hiicresi,
LNE-INM’de ve UME’de incelenerek, bu laboratuvarlarin bu sicakliktaki toplam
belirsizlikleri dahilinde ITS-90 6lgegini olusmalarinin denkligi sorgulanmistir. Otetik
sicaklik Ol¢iimii icin UME, Vega HTBB 3500PG firm ile birlikte Vega TSP-2
pirometresini kullanmistir. TSP-2, 800°C ila 2500°C sicaklik araliginda 650 nm
optik kafa (Si-S1337-66BQ Hamamatsu foto-diyot) ile calismaktadir. Minimum
hedef boyutlar1 400 mm odak uzakliginda 0,6 mm x 0,8 mm’dir. Karanlik akim
Olctimleri icin alan apertiiriiniin yaninda bulunan bir shutter (kapatici) ile
donatilmistir. Bir Peltier sogutucu ile detektor ve filtre sicakligi kararliliginin
+0,1 °C’den iyi TSP-2’nin ITS-90
UME

olmas1  saglanmaktadir. kalibrasyonu
gereksinimlerine uygun olarak bakir sabit noktasinda gerceklestirilir.
laboratuvarlarindaki sistemler kullanilarak tayfsal tepki, dogrusallik ve kaynak

biiytikliigii etkisi (SSE) dlctimleri gerceklestirilir.

LNE-INM ilgili hiicre iizerindeki Ol¢iimler icin bir Vega HTBB 3200PG firin
kullanmaktadir. Olciimler icin kullanilan pirometre 650 nm dalgaboyunda ¢alisan bir
IKE LP3’tiir. Bu pirometrenin tayfsal tepki, dogrusallik ve SSE 6l¢iimleri yapilmig

ve Cu noktasinda kalibre edilmistir.

Cizelge 3.3 LNE-INM sicakliklart  ve

belirsizlikleri [6]

ve UME’de elde edilen ergime

Co-C tLNE-INM tumE Uing (°C) | Uyme (°C) | Toplam
Hiicresi (°O) (°O) Fark =2 =2 belirsizlik
UMEI1 1323,85 1323,97 | 0,12 0,25 0,2 0,35
UME2 - 1323,96 - - 0,2 -
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UME’de elde edilen tipik ergime ve donma egrileri Sekil 3.23-25’te gosterilmistir.
Co-C otetik hiicresinin ergime sicakligi, LNE-INM’de inflection (donme) noktasi
analizi ile belirlenmektedir. UME’de ergime noktasi belirlenirken plato olusturulmasi
sirasinda belirli sayidaki pirometre okuma degerinin standart sapmasi dikkate
alinmakta ve standart sapmanin minimum oldugu ve sinyalin goreceli olarak sabit
oldugu bolgedeki ortalama sinyal elde edilmektedir. Donme noktast yontemi ve
standart sapma yontemi arasinda herhangi belirgin bir fark gézlenmemistir. Bu hiicre
icin LNE-INM’de belirlenen ergime sicakligir 1323,85 °C olup belirsizlik 0,25 °C’dir
(k=2). Aym hiicre birka¢ ay sonra UME’de olciildiigiinde 1323,97 °C ergime
sicakligi ve 0,20 °C (k=2) belirsizlik elde edilmistir. (Bakimiz Cizelge 3.3, satir 2).
LNE-INM ve UME’de Co-C étetik sabit nokta olusturulmasinin toplam belirsizlik
biitgesi, Cizelge 3.3’te verilmistir. Iki laboratuvarda olciilen ergime sicakliklari

arasidaki fark (120 mK), toplam belirsizligin icindedir (320 mK).

3.2.6.2. UME-1 ve UME-2 Hiicrelerinin Karsilastirilmasi

UME-1 (LNE-INM’de UME arastirmacilar1 tarafindan imal edilmistir) ve UME-2
(UME’de imal edilmistir) Co-C hiicrelerinin ergime sicakliklar1 UME’de
karsilastirlmistir. Iki hiicre iizerindeki ol¢iimler iki giin icinde tamamlanmis, TSP-
2’nin bu siire i¢cinde kararh kaldig1 kabul edilmistir. UME-1 ve UME-2 i¢in ergime
platosu Slgiimleri Cizelge 3.3’te 2. siitunda ve ilgili belirsizlikler de Cizelge 3.3’te
satir 2’de verilmistir. LNE-INM ve UME’de Co-C otetik sabit nokta

olusturulmasinin toplam belirsizlik biitcesi, Cizelge 3.4’te verilmistir.
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Sekil 3.23 UME-1 Co-C 6tetik hiicresinin ergime egrisi (Aralik 2006)
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Sekil 3.24 UME 1 Co-C 6tetik hiicresinin ergime-donma egrisi (Aralik 2006)
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Sekil 3.25 UME-2 Co-C o6tetik hiicresinin Ergime-Donma egrisi (Aralik 2006)
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Cizelge 3.4 Ergime sicakligi saptamasi i¢in belirsizlik biitcesi [6]

LNE-INM | UME

Bilesen Aciklama
(k=1) (k=1)

ITS-90 sicaklik | Sicaklik referansi ve
belirlemesi pirometre fonksiyonlarindan | 115 mK 90 mK

gelen

Tekrarlanabilirlik | Ayni giinde ayn1 firin
(Repeatability) |ayarlari ile donme 10 mK 10 mK
noktasinin tekrarlanabilirligi

Tekrar Farkl1 firin kosullar (farkl

tiretilebilirlik | sicaklik dagilimlan ve
45 mK 40 mK
(Reproducibility) | sicaklik adimlar) i¢in
platolar

Emisivite 0,9997 + 5x107 olarak

6 mK 6 mK
hesaplanmistir

Toplam
belirsizlik (k=1)

125 mK 100 mK

HTBB icindeki sicaklik esdagilimi pek iyi olmasa da hiicreler oldukga tekrarlanabilir
sonuclar vermistir. Iki hiicre igin ergime platosu sirasinda dénme noktasinin
tekrarlanabilirligi, 5-6 alti plato iizerinden her hiicre i¢in 10 mK’den daha iyi
cikmustir. 1ki hiicrenin ergime sicakliklar1 arasindaki fark 10 mK’dir. Dolayisiyla
fark onemsiz seviyededir, dolum kosullar farkli olsa ve farkli potalar (farkli grafit,
farkli isleme ve temizlik kosullar1) kullanilsa da hiicreler birbirine denk kabul
edilebilir. Kobalt ayn1 {ireticiden temin edilmisse de lot numaras1 ayni1 degildir. Ne
yazik ki UME-2 hiicresi bu ol¢iimler sirasinda kirilmistir. Kavite icerisinde olusan
bir catlak yayilmis ve kavite iki parcaya ayrilmistir. Hiicrenin kapagi da ilk kapakta
oldugu gibi ayn1 konumdan kirilmistir. Sekil 3.26’da bu hiicre ile gerceklestirilen son
ergime-donma dongiisii goriilmektedir.Otetik hiicrelerde kirilmalar yaygin goriilen

bir durumdur.
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Sekil 3.26 Kirik hiicre ile son plato

Sekil 3.27°de kirilmigs olan UME-2 hiicresi goriilmektedir. Burada sadece kapak
kismi1 gosterilmistir, fakat hiicrenin kavitesi icinden de catlama olmustur. Bu
kirilmalarin nedeninin grafit hiicre parcalari ile icindeki kobalt-karbon karisiminin
151l genlesme katsayilarinin farkliligi oldugunu diisiiniilmektedir. Kirilma ergimeden
¢ok donma asamasinda gerceklesmektedir. Hizl1 gerceklesen donmada hiicre i¢indeki
karisim katilasirken yapistigi hiicre duvarim iceri ¢ekerek kirilmasina neden
olmaktadir. Kirillmalarn 6nlemek igin hiicre igerisine ilave (cogunlukla grafitten)
tampon malzemeler yerlestirilmektedir. Diger bir neden ise kullanilan yiiksek
yogunluga sahip grafit olabilir. Yiiksek yogunluktaki grafitin kirllganligi, yakin
zamanda ¢ok sayida hiicrenin kirilmasiyla LNE-INM’de de gozlenmistir. Grafitin
yogunlugu ve 1s1l genlesmesi arasinda bir orta noktanin bulunmasi ile bu kirilma

sorunun ¢6ziilmesi miimkiin olabilir.
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Sekil 3.27 UME2 hiicresi, kirilma sonrasinda

Farkli kisiler tarafindan farkli kosullar altinda, fakat ayni sirketten (anca farkli
lotlardan) alinan kobalt ile doldurulan iki Co-C hiicresi 10 mK’lik plato
tekrarlanabilirligi icerisinde denk oldugu gozlenmistir. Iki laboratuarda (UME ve
LNE-INM) aym hiicre ile elde edilen ergime sicakliklari arasindaki fark 120 mK
olup, farkin belirsizligi 320 mK’dir. Ancak plato sekli ve sicakliginin hiicrenin firin
icindeki konumundan Onemli miktarda etkilendigi go6zlenmistir, bu da hiicreleri
kullanmadan once firm sicaklik esdagilimmin  belirlenmesi  gerektigini

gostermektedir [6].

3.2.7 Otetik hiicre plato olciimlerinde uzun doénem tekrar

uiretilebilirlik

Aynt tasarima sahip ili¢ Co-C otetik sabit noktasinin (biri LNE-INM/CNAM’de UME
icin imal edilmistir, diger ikisi UME’de imal edilmistir) 6l¢iimler, BB3500pg yiiksek
sicaklik siyah cisim kaynagi icinde UME transfer standart radyasyon termometresi
TSP-2 (650 nm kafa) kullanilarak gerceklestirilmistir. Bu béliimde UME’de ve LNE-
INM/CNAM’da imal edilen bu &tetik hiicrelerin uzun donem tekrar iiretilebilirligi

verilecektir.
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Firin i¢inde otetik faz gecisi sirasinda faz gecisinin sicaklik degeri ve (plato
diizgiinliigii, siiresi, tekrarlanabilirligi, tekrar iiretilebilirligi vb acisindan) kalitesi
tizerinde etkisi olabilecek ii¢ parametre bulunmaktadir. Bu parametreler plato
oncesindeki dengeleme noktasi ile plato arasindaki sicaklik farki, platoyu baglatmak
icin akim artisinin sicaklik olarak esdegeri ve firin akiminin (veya sicakliginin)
degisme hizidir. Bu caligmada rastgele firin parametreleri kullanilarak ve belirli firin
parametreleri kullamilarak gerceklestirilen plato Olctimleri uzun donem tekrar
tiretilebilirlik agisindan incelenmistir. Kullanilan prosediirde 1)ergime/donma
noktasinin 10 °C asagisinda/yukarisinda dengeleme yapilir 2) Ergime/donmay1
baslatmak icin 20 °C’ye karsilik gelen akim artisi/azaltilmasi gerceklestirilir 3) Tiim
akim (veya sicaklik) degisimi 1 dakika icinde gergeklesecek sekilde akim (sicaklik)

degisim hiz1 ayarlanir.

4,5 yilda alinan (dort farkli hiicreye ait) Co-C 6l¢iim sonuglarinin tamami igin tekrar
tiretilebilirlik 197 mK olarak bulunmustur (Sekil 3.28). Bu deger alinan 74 6lciim
degeri i¢in Ornegin standart sapmasi hesaplanarak belirlenmistir. 3,5 yilda tek bir
hiicrede alinan (UME-1 hiicresi) 41 ol¢iimiin tekrar iiretilebilirligi ise aynm1 yontemle

138 mK olarak hesaplanmigtir.

25_13 A

Ornegin standart sapmasi =
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Sekil 3.28 Tiim Co-C hiicreleri i¢in uzun-donem Tekrar Uretilebilirlik (ITS-90

diizeltmeleri uygulanmis) [16]

Yukanidaki degerler, TSP-2 radyasyon termometresinden okunan sinyal degerlerine o

an icin gecerli olan ITS-90 6lcegi belirlemesi uygulanarak hesaplanmistir. Herhangi

bir ITS-90 6lcegi uygulanmadan sadece sinyal degerlerinin uzun dénem degisimi ele

alindiginda ise asagidaki grafik elde edilmektedir (Sekil 3.29).
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Sekil 3.29 Tiim Co-C hiicreleri i¢in uzun-donem Tekrar Uretilebilirlik (ITS-90

diizeltmeleri uygulanmadan) [16]
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Diizeltme uygulanmayan degerlerde radyasyon termometresinin kendi kaymasi da
etkili olmaktadir. Buna ragmen 4-5 ay siiren dlciimlerde standart sapma 100-150 mK

civarinda gergeklesmistir.
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3.3. Termodinamik Sicakhik Olciimii

TUBITAK-UME Radyasyon Sicakligi Laboratuvari’nda 2005 yilindan itibaren LNE-
INM/CNAM (Fransa) ile isbirligi icerisinde [6] otetik sicaklik sabit noktast yapim ve
karakterizasyon calismalarina baglanmistir. Mevcut durumda referans radyasyon
termometresi ile dl¢limii yapilan 4 adet Kobalt-Karbon (Co-C; 1324 °C) otetik sabit
nokta dolumu laboratuvarimizda gerceklestirilmistir. Bu hiicrelerin termodinamik
sicakliklarinin belirlenmesi icin “gdreceli” bir tayfsal tepki yontemi olan ¢ift-

dalgaboyu teknigi kullanilmistir.

3.3.1 Cift dalgaboyu yontemi

Termodinamik sicaklik belirleme yontemi olarak ilk olarak Prokhorov digerleri [75]
tarafindan olusturulan daha sonra da Woolliams digerleri [76] tarafindan analiz edilip
benzetimi gerceklestirilen cift dalgaboyu yontemi kullamlmistir. Baslangicta bu
Olctimler i¢in bir Silikon foto-detektdr oniine herhangi bir optik sistem (mercek vb)
olmadan alt1 farkli girisim filtresini sirayla yerlestirerek denemeler yapildiysa bu tiir
bir diizenekte olusan belirsizlik makul sicaklik degerleri elde edilemeyecek kadar
yiiksekti. Bu nedenle hassas optige sahip TSP-2’nin 650 nm ve 900 nm silikon foto-

detektor kafalar1 kullanilmastir.

Bu hesaplamalar i¢in Monte-Carlo tipi bir bilgisayar algoritmasi gelistirilmistir. Bu
program Onceden tanimlanan bir aralikta rastgele sicaklik degerleri iiretmekte ve dort
gercek Ol¢iim sonucunu (bunlar 650 nm ve 900 nm kafalarla alinan Bakir ve Co-C
plato sinyal degerleridir) dort teorik sinyal degeri (Esitlik 3.2) (bu degerler Planck
Kanunu, detektor kafalarmin tayfsal tepkileri ve {iretilen iki sicaklik degeri
kullanilarak elde edilir) ile karsilagtirarak hata fonksiyonunu (Esitlik 3.3)
hesaplamaktadir.

3.3.2 Planckian ve Monokromatik sinyal kullanarak yontemin

dogrulanmasi

Planck fonksiyonu ve detektdr kafalarimin tayfsal tepkilerini kullanarak iki siyah

cismin sicaklik degerlerinin belirlenmesinin kuramsal olarak miimkiin oldugunu
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gostermek icin bir dizi kuramsal “deney” gerceklestirilmistir. Baslangigta detektor
kafalarinin  monokromatik olmayan karakterleri ihmal edilmis ve ¢alisma
dalgaboylarinin tam olarak 650 nm ve 900 nm oldugu varsayillmistir. Secilen iki
sicakliga (1080 °C ve 1324 °C) karsilik gelen sinyal degerleri Planck esitligi
(Esitlik 3.2) kullanilarak hesaplanmistir. Bu bilinen iki sicakligin tersine ¢éziimii igin

program test edilmistir.

Planck kanununun sabit kismu atilip geri kalam ile dort sinyal degeri (2 detektor

kafas1 x 2 sicaklik) hesaplanmustir:

1 1

Scal(x‘i’Tj):_g) s
7\‘1 T’TJ

e’ —1

(3.2)

Burada A; ; 650 nm ve 900 nm, ¢,=0,014388 m-K ve T; ; 1084 °C ve 1324 °C’nin

mutlak sicakligidir (Kelvin).

Cift dalgaboyu teknigi tarafindan tamimlanan ve bu (ve diger tiim) niimerik

hesaplamalarda kullanilan hata fonksiyonu:

Scal(xl’Tl) _ Smeas(}\‘l’Tl) 2 Scal(y\‘Z’Tl) _ S (7\‘2’Tl)
Scal()\‘l’T2) S O\‘l’T2) + ScaIO\‘2’T2) S (}\‘2’T2)

( )’ ( )’

( meas ) 2

hata =

S meas (XI’TI) S meas (}\‘ 2’T1)
S meas (}\‘I’T2) S meas (7\‘2 ’T2)

(3.3)

Buradaki hatanin 6l¢iimle alakas1 yoktur, basitce deneysel dl¢iim sonuglar ile teorik
Planckian 1s1mas1 arasindaki fark, hata olarak isimlendirilmistir.Hesaplamalar i¢in
Monte Carlo yontemi kullanildiginda hata fonksiyonunun minimumlariin bulunmasi
miimkiin olmamistir. Bunun nedeni hata fonksiyonunun asir1 yerellesmis olmasi ve
rastgele sicaklik degerleri iireterek bulunmasinin neredeyse imkansiz olmasidir. Iki
sicakligin + 0,15 K yakininda 0,01 K iterasyon adimiyla (rastgele olmayan) bir
niimerik hesaplama yapildiginda, minimum hata gercek sicaklik noktalarinda elde

edilmistir (Sekil 3.30-31).
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Sekil 3.30 Monokromatik dalgaboylarinda teorik Planckian sinyalleri i¢in niimerik

(olasiliksal degil) T} sonuclar [16]
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Sekil 3.31 Monokromatik dalgaboylarinda teorik Planckian sinyalleri i¢in niimerik
(olasiliksal degil) T, sonuglar1 [16]
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Goriildiigii tizere sicaklik degerlerinin baslangictaki 2 sicaklik degerine esit oldugu
sadece bir nokta bulunmaktadir. Saga veya sola bir adim (0,01 °C) gidildiginde bile
cok daha yiiksek hata olugmaktadir ve bu durum, yeterince diisiik tarama adimi

(burada en azindan 0,01 °C) kullanilmadiginda belirlenemeyebilir.

Monokromatik varsayim yerine detektor kafalarinin tayfsal tepkilerinin kullanilmasi
hata fonksiyonunun biraz daha yayilmasina neden olacagi ve olasilik temelli bir

algoritma kullanilmasina izin verecegi tahmin edilmistir.

3.3.3 Olciilen Sinyaller ve Tayfsal Tepkilerle Uygulama
650 nm ve 900 nm kafalarin dl¢iilen tayfsal tepkileriyle ve dlgiilen plato sinyalleriyle

uygulama i¢in (Esitlik 3.3)’deki S, yerine asagidaki ifade kullanilir:

W g
Scal(ki’Tj)z J x_5

SR, (A)dA (3.4)

C

Olciilen Bakir ve Co-C plato sinyalleri ve 650 nm ve 900 nm detektor kafalarinin

tayfsal tepkileri algoritmaya girildiginde hata fonksiyonlarindan olusan bir “ag

seklindeki hata minimizasyon grafikleri elde edilmistir (Sekil 3.32-35).
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Sekil 3.32 Olgiilen sinyaller ve tayfsal tepkilerle T; i¢in Monte Carlo hesaplama
sonuglari [16]
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Sekil 3.33 Olgiilen sinyaller ve tayfsal tepkilerle T, i¢cin Monte Carlo hesaplama
sonuglari [16]

2,56397550E-6

2,56397549E-6 -

2,56397548E-6

hata

2,56397547E-6

2,56397546E-6 . . . .
1362,65 1362,7 1362,75 1362,8 1362,85 13629

T.K

Sekil 3.34 Olgiilen sinyaller ve tayfsal tepkilerle T, icin Monte Carlo hesaplama
sonuclar (yakinlastirilmis) [16]
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16034 160345 1603,5 1603,55 16036 1603,65 1603,7

Ts, K

Sekil 3.35 Olgiilen sinyaller ve tayfsal tepkilerle T, i¢cin Monte Carlo hesaplama

sonuglar (yakinlagtirilmig)

Bakir (ITS-90’a gore 1084,62 °C) ve Co-C (bir dizi karsilastirma sonucuna gore
yaklagik 1324 °C) termodinamik sicakliklar1 sirasiyla 1089,62 °C ve 1330,4 °C
olarak elde edilmistir. “Cift dalgaboyu yontemini” kullanarak ve ITS-90 yontemi ile
elde ettigimiz degerler arasinda, Bakir plato degeri i¢in 5 °C’lik ve Co-C plato degeri

icin yaklasik 6,4 °C’lik bir fark goriilmiistiir.

Gercekte UME’de ITS-90 radyasyon sicakligim olustururken bu kadar yiiksek
miktarda goriinmemektedir. Bunun bir nedeni, ITS-90 yonteminde oldugu gibi bir
referans sicaklik atamasi yapildiginda olasi hata kaynaklarimin (6rn termometre
dogrusalligl, akim-voltaj yiikselticisinin kazanc¢ degeri ve tayfsal tepki vb) sicaklik
degerleri  lizerindeki  etkisi  indirgenmekte  ancak tamamen  ortadan
kalkmamaktadir.Bu nedenle “¢ift dalgaboyu yontemi”nde elde edilen farklar ITS-90
Olcek gerceklestiriminde bir hata oldugunu gosterebilir, fakat ITS-90’daki hata bu
farklar kadar yiiksek degildir. Gergekte ITS-90°daki hata c¢ok daha kiigiiktiir.
Dolayisiyla bu yontem yerel ITS-90 olgegi gerceklestiriminin dogrulugunu ve

biitiinselligini kontrol etmek i¢in pratik bir yol da saglamaktadir.
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Bu calismada ¢ift dalgaboyu tekniginin deneysel bir gosterimi gerceklestirilmistir.
ITS-90 yontemi ve ¢ift dalgaboyu yontemi arasindaki fark bakir ve Co-C igin
sirastyla 5 °C ve 6,4 °C hesaplanmistir. Bu biiyiik fark, tayfsal tepki, yiikseltici
kazanci, yiikseltici dogrusalligi vb. Olctim belirsizliklerinin etkisinin ITS-90
yontemine gore daha yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu sonuglar ilk
sonuglardir ve yukarida siralanan ol¢iimlerde yapilacak iyilestirmeler muhtemelen
daha tutarh sicaklik degerleri verecektir. Dalgaboyu ve plato degerlerini dikkate alan
bu yontemin detayl belirsizlik analizi heniiz gerceklestirilmemistir. Bu teknigi Re-C
ve TiC-C gibi yiiksek sicaklik oOtetiklerin sicakliklarinin ve ara sicakliklarda

ITS-90’dan olan farkin belirlenmesi i¢in kullanilmas1 planlanmaktadir.

Sistem iizerinde gerceklestirilebilecek diger bir iyilestirme bir dizi girisim filtresi ile
donatilmis daha fazla detektor kafasi kullanmak olacaktir. Girisim filtreleri yerine bir
spektrometre kullanilmasinin ise bodyle bir optik diizenekte daha diisiik hassasiyeti
sonug verecegi ve belirsizligi biiyiik oranda artiracagi diisiiniilmektedir. Bu nedenle

calismalara girisim filtreleri ile devam edilmesi planlanmaktadir.
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4. DENEY SONUCLARININ TARTISILMASI

Gerceklestirdigimiz otetik arastirmasinin amact yeni “sicaklik sabit noktalar1”, yani
sicakliklart bir fiziksel islem ile dlgiilebilen sicaklik kaynaklar1 gelistirilmesidir: Bu
fiziksel islem metal ve karbonun 6tetik karisiminin ergimesi veya donmasidir (faz
gecisi). Bu islem fiziksel bir olay oldugundan, farkli iireticiler tarafindan yapilan
farkli otetik hiicrelerinin faz gecis sicakliklari arasinda fark olmamalidir. Otetik
noktanin gercek bir “sabit nokta” olarak kabul edilip edilemeyecegini belirlemek i¢in
ayn tretici tarafindan yapilan farkli hiicreler arasinda ve farkli iireticiler tarafindan
yapilan hiicreler arasinda karsilastirmalar yapilmus, farkli biiytikliiklerdeki hiicrelerin

kullanilmasinin da degerlendirilmesi gergeklestirilmistir.

4.1 Kisa Donem Olciimleri

Literatiire baktigimizda Co-C i¢in INM, NMIJ, NPL PTB (Fransa, Japonya, ingiltere
ve Almanya Olciimbilim enstitiileri) arasinda yapilan bir karsilastirmada ergime
sicakliklar1 arasindaki fark 0,12 °C’den diisiikken [41], NIST ve NMIJ (ABD ve
Japonya Ol¢iimbilim enstitiileri) arasindaki diger bir karsilastirmada bu fark

73 mK’den (0,073 °C) diisiik bulunmustur [36] (Bkz. Cizelge 2.3).

Gergeklestirdigimiz tez calismasinda, ayni hiicre i¢cin (UME-1 hiicresi) ayn1 giinde ve
ayn1 firin parametreleri ile alinan ol¢timlerde kisa donem tekrarlanabilirlik 10 mK
olarak belirlenmistir. Bu deger ayni giinde elde edilen 3 ergime platosu degerinin
standart sapmasi alinarak belirlenmistir. Tek bir hiicre i¢in (UME-1) farkli giinlerde
ve farkli firin ayarlariyla elde edilen plato degerlerinin tekrar iiretilebilirligi ise 40
mK olarak belirlenmistir. Benzer bir calismada [77] aym hiicre ile kisa siire
icerisinde alman 11 ergime sicaklifinda tekrarlanabilirlik 30 mK olarak
belirlenmistir. Woolliams ve digerleri [3] tarafindan incelenen calismalarda, otetik
noktalarda 20 mK mertebelerinde tekrarlanabilirlige ulasildigi belirtilmektedir. Bu
degerler goz Oniine alindiginda UME tarafindan iiretilen Co-C hiicrelerinin kisa
donem tekrarlanabilirlik degerlerinin diger enstitiiler tarafindan iiretilen benzerleriyle

denk oldugu gériilmektedir.
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Aynt Co-C hiicresi icin UME (6l¢iim belirsizligi = 0,20 °C, k=2) ve LNE-INM
(6l¢iim belirsizligi = 0,25 °C, k=2) laboratuvarlarinda kisa siire ara (~ 2-3 ay) ile
yapilan karsilastirma Olciimlerinde iki laboratuar dl¢iimleri arasindaki fark 0,12 °C
olarak belirlenmistir. Bu deger NIST ve NMIJ arasindaki karsilastirma sonucu kadar
iyi degilse de yukarida bahsi gecen dortlii karsilastirma sonucu goz Oniine
alindiginda yeterince kiiciiktiir ve karsilastirmadaki oOl¢iim belirsizliginin icinde

kalmaktadir.

Paris’te (UME-1) ve UME’de (UME-2) iiretimi gerceklestirilen iki farkli hiicrenin
UME’de alinan plato degerleri arasindaki fark ise (6l¢timler arasindaki siire < 2 giin)
10 mK olarak belirlenmistir. Olciimlerin kisa siire arayla alinmasi sayesinde
radyasyon termometresinin kaymasinin etkisinin ortadan kaldirildigi bu &l¢iimde
alman sonug, farkli hiicrelerin 10 mK’e kadar birbirine denk oldugunu

gostermektedir ki bu deger saf metal sabit noktalari i¢in bile ideal bir degerdir.

4.2 Uzun Dénem Olciimleri

Firin parametrelerini (sicaklik farki, akim artis degeri ve akim artis hiz1) sabit tutarak
ve rastgele degistirerek elde edilen sonuglarin uzun donemli karsilastirilmasinda,
ergime noktas1 degerleri i¢in firin parametrelerine bir bagimlilik belirlenmemistir.
Belirli parametre secimleri plato siirelerini uzatip, platonun diizlesmesine katkida
bulunsa da uzun donem (4-5 yil) Olgiimleri g6z Oniine alindiginda fark
belirlenmemistir. Yine literatiirde de [3] benzer sonuglar verilmekte, ergime
noktasinin firin 1sitma parametrelerinden cok etkilenmedigi, donma noktasinin ise
asir1 duyarh oldugu belirlenmistir ki bu durum UME’de yapilan dl¢iimlerde de aym

sekilde gdzlenmistir.

4,5 yil siiresince alinan, dort farkli hiicreye ait 74 Ol¢iimiin tekrar iiretilebilirligi
197 mK olarak bulunmustur. Tek bir hiicre icin 3,5 siiresince alinan 41 Ol¢iimiin
tekrar iiretilebilirligi ise 138 mK olarak hesaplanmistir. Benzer ¢alismalarda [74] 0,1
ila 0,2 K arasindaki tekrar iiretilebilirlik degerlerini gercek¢i ve ulasilabilir olarak

saptamaktadir. Otetik noktalarin uzun donem tekrar iiretilebilirlikleri {izerine
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calismalar heniiz sinirli sayidadir. Bizim calisma sonucglarimiz mevcut olan

degerlerle ortiismektedir.

4.3 Cift Dalgaboyu Yontemi

Cift dalgaboyu yOnteminin deneysel sonucglara uygulanmasiyla ilgili heniiz
yaymlanmis bir ¢caligma bulunmamaktadir. Her ne kadar Woolliams ve digerleri [76]
yontemi detayli olarak inceleyip niimerik simiilasyon c¢alismalart yapmis ve
yontemin uygulanmasina dair monokromator temelli bir diizenek tasarlamigsa da
deneysel sonuclara uygulama heniiz gergeklestirilmemistir. Ancak farkli yontemlerle

gercgeklestirilen termodinamik sicaklik belirleme ¢alismalart mevcuttur.

Anhalt ve digerleri [26] tarafindan gergeklestirilen bir ¢aligmada Co-C hiicresi
ergime noktast sicakligit NMIJ, NPL ve LNE-INM/CNAM’imn ortalamast olarak
1597,18 K (1324,03 °C) olarak belirlenmistir. Ortalama belirsizlikler 0,22 °C (k=2)
civarindadir. NPL tarafindan iiretilen Co-C hiicreleri iizerinde PTB ve NIST
tarafindan gerceklestirilen termodinamik sicaklik belirleme ¢alismasinda iki enstitii

arasindaki fark 0,32 °C olmustur.

Bizim gergeklestirdigimiz calismada bakir ve kobalt-karbonun ergime sicakliklar
sirasiyla 5 °C ve 6,4 °C farkli olarak bulunmaktadir ve bu degerler bu yontemin
gecerli bir termodinamik sicaklik belirleme yontemi olarak kabul edilebilmesi igin
heniiz ¢ok yiiksektir. Makul olan 0,3 °C — 0,5 °C veya daha diisiik degerlerdir.
Yontemimizdeki fark biiyiikk olasilikla termometrenin diisiik sicakliklardaki (ve
dolayisiyla diisiik foto akimdaki) dogrusalliginin degismesinden kaynaklanmaktadir.
Radyasyon termometresinin dogrusalliginin belirlenip hesaplamalara dahil edilmesi
farki1 makul seviyelere cekecektir. Yontem bir ilk uygulama olmasi yoniiyle en

azindan kullanilabilir oldugunu gostermistir.
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5. SONUCLAR

Bu tez calismasinda otetik faz gecisi sicakliklarimin referans sicaklik sabit noktasi
olarak kullanilabilirlikleri arastirilmis, bu amacla otetik sabit noktalarin iiretim ve
ol¢iim diizenegi olusturularak 1 adet LNE-INM/CNAM’da (Paris) 2 adet TUBITAK-
UME’de olmak iizere 3 adet Co-C Otetik sabit nokta hiicresi yapimi
gerceklestirilmistir. Hiicre yapim diizenegi ve doldurma prosediirii detayli olarak
yazilarak otetik hiicre yapim kabiliyeti TUBITAK-UME Sicaklik Laboratuvari’na

kazandirilmastir.

Hiicrelerin referans nokta olarak kullanilabilirliklerini ve diger 6l¢iimbilim enstitiileri
tarafindan {retilen Co-C hiicreleri ile benzerliklerini belirlemek igin {iretilen
hiicrelerin faz gecis sicakliklar1 referans radyasyon termometresi ile kisa ve uzun
donemde incelenmistir. Bu kapsamda LNE-INM/CNAM’da ve TUBITAK-UME’de

tiretilen hiicreler karsilastirilmistir.

Uretilen Co-C hiicrelerinde elde edilen (kisa donem) tekrarlanabilirlik ve (uzun
donem) tekrar iiretilebilirlik degerleri, bu 6tetik noktalarin referans sicaklik noktalar
olarak kullanilma potansiyellerini desteklemektedir. Olgiim sonuglari, diger

Olctimbilim enstitiilerinin benzer ¢alismalarinda alinan sonuglarla rtiismektedir.

Bakir donma platosu ve Co-C otetik noktas1 degerlerine uygulanan cift dalgaboyu
yontemi ile termodinamik sicaklik tayini caligsmalari, olmasi gereken degerlere yakin
degerler vermekle birlikte heniiz bu yontemin gegerli olabilmesi i¢in yeterli degildir.
Radyometrik ilke ile termodinamik sicaklik tayini yapan diger klasik yontemlerden
farkli olarak mutlak degil goreceli Ol¢iimlere dayanan bu yontemde 6l¢iim sistemini
iyilestirerek ve karakterizasyon Olg¢iimlerini tekrarlayarak bu yontemi daha da
gelistirmek gerekmektedir. Olciim sonuclarimiz bu yontemin ilk deneysel
uygulamasidir ve bir termodinamik sicaklik belirleme yolu olarak kullanilabilecegini

gostermektedir.
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