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On site teknikker—Kalibrering af korte fglere

Ved Laboratoriechef Tom M. Hansen, AMETEK Denmark A/S
Abstract og problematik:

| forbindelse med procesanlaeg inden for specielt den farmaceutiske og fadevareindustri,
er det en kendsgerning at der er konstrueret en lang reekke korte falere tilpasset disse
procesanleeg, der imidlertid ofte er sa korte og med en sadan geometrisk udformning, at
det kan veere problematisk at gennemfare en egentlig kalibrering og samtidigt kalibrere
med usikkerheder der star i forhold til den maleproces hvori de indgar. Normalt kan man
antage at det skal vaere muligt at ca. 15 gange fglerdiameteren skal kunne nedsaenkes i
kalibreringsbadet/tarblokkalibratoren, for at sikre, at fgleren
maler sa teet pa den sande temperatur som muligt. Det vil
sige at fglerens aktive del skal befinde sig i en temperatur-
homogen zone. Men hvis dette ikke er muligt, ma man finde
andre veje for at gennemfare den kraevede kalibrering. e
Man kan vaelge at kalibrere i vaeskebade, men for det forste g
kreever dette en badtype hvor vaesken pumpes aksialt rundt
for at sikre temperaturhomogenitet helt til overfladen, og for
det andet er der meget ofte et krav om "ren” kalibrering,og
her betyder "ren” kalibrering, at faleren ikke ma forurenes
med den gaengse siliconeolie eller andet der matte befinde
sig i badet.

Dette indlaeg vil omhandle kalibrering af en typisk sanitaer
faler fremstillet af KAMSTRUP i dag Baumer (Se fig 1) i en
tarblok RTC-156 B fremstillet af AMETEK Denmark A/S.
denne kalibrering vil som udgangspunkt sikre en ren kalibrering, idet der ikke medgar no-
gen former for kontaktvaesker. | det videre forlgb vil denne saniteere fgler blive benaevnt
UUT (Unit Under Test).

UUT er valgt som direkte 4-wire for at undga usikker-
hedskomponenter fra eventuel transmitter eller ligen-
de.

Folgende vil blive belyst:

. Praktiske kalibreringsresultater

Opnaelig maleusikkerhed

Fejlkilder

Konklusion
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Som udgangspunkt vil den saniteere fgler blive kalibreret i et vaeskebad ved 2 temperatu-
rer repraesenterende nogle yderomrader for anvendelsen af denne. Her er der valgt —10
og 120 °C. Da denne kalibreringsform ma anses for at veere naesten ideel, vil denne kali-
brering danne “facitliste” i forhold til den kalibrering der sidenhen gentages i RTC tarblok-
ken. Det vil sige: | brede vendinger vil der blive foretaget en direkte sammenligne som
vaerende UUT (tarblok) minus UUT (vaeskebad).

1. Kalibrering af UUT i vaeskebad:

UUT blev neddyppet indtil underside af flan-
ge netop bergrte vaeskeoverfladen (Fig. 2).

Veaeskerne der er indgaet er henholdsvis sili-
coneolie for den hgje temperatur og ethanol
for den lave temperatur.

Alle malinger er gentaget 3 gange af hensyn
til vurdering af gentagelsesevnen som ind-
gar i den totale usikkerhed.

Der skal regnes med relativ lange stabili-
tetstider inden malinger fortages ,idet det tager relativt lang tid inden den store termiske
masse har fundet sin ligevaegt. De nedenstaende malinger er foretaget efter ca. 45 min.

Resultater ved nominel 120 °C

Kamstrup Model 8142 Klasse B
Fgler neddyppet indtil veeskeoverflade

t(ref) °C UUT read uuT Deviation | Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
119,838 145,8243 119,356 -0,482 0,899

Resultater ved nominel —10 °C

Kamstrup Model 8142 Klasse B
Foler neddyppet indtil vaeskeoverflade

t(ref) °C UUT read UuT Deviation | Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
-9,966 96,0885 -9,993 -0,027 0,350

Som en farstehandsvurdering ligger UUT inden for det specificerede ved begge tempera-
turer, uden at tage hensyn til usikkerheder.
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2. Kalibrering af UUT i terblok model RTC-156 B

Som kalibreringsb@sning er der valgt en standard leveret fra "Application kit for sanatory

sensors” (Fig. 3)som tilbydes til denne kalibrator. Dog er

denne tilpasset bedst muligt til UUT’s fysiske dimensioner,
og her specielt den nederste tapperede del.
Ligeledes er referencefaleren en kabeltype model STS-030
med kort fglerelement, saledes at referencen kan placeret i
samme niveau som UUT. (Fig. 4, 5 og 6)

UUT var tilslutte som 4-wire direkte pa kalibratorens UUT
maleindgang, ligesom referencefgleren var tilslutte referen-
ceindgang pa fronten.

Alle malinger er ligesom under 1. gentaget 3 gange.
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Resultater nominel 120 °C:
Kamstrup Model 8142 Klasse B
Fgler uden isolering
t(ref) °C UUT read UuT Deviation Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
119,996 145,421 119,421 -0,575 0,900
Resultater nominel —10 °C:
Kamstrup Model 8142 Klasse B
Fgler uden isolering
t(ref) °C UUT read UuT Deviation Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
-10,003 96,0993 -9,966 0,037 0,350
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Som resultaterne ved vaeskekalibrering ser det
umiddelbart ud til at resultaterne ligger pa samme
niveau og inden for klasse B specifikationer. Men
herom senere.

3. Resultater Badkalibrering kontra kalibrering i terblok

Nedenstaende resultater er beregnet som forskellen mellem tarblokkalibrering og kalibre-
ring i veeskebad, men under de forudsaetninger som er beskrevet i det tidligere. Desuden
er referencetemperaturen simpelt korrigeret til 120 henholdsvis -10 °C rent af hensyn til
korrekt sammenligning.

Temperaturer korrigeret til referencetemperatur = 120 °C

t(ref) bad UUT bad t(ref) tgrblok UUT tgrblok /aom@rtmk\

[°cl [°cl [°c] [°C] / [°c]
120,000 119,518 120,000 119,433 \ -0,085

Temperaturer korrigeret til referencetemperatur = -10 °C

t(ref) bad UUT bad t(ref) torblok UUT torblok Forskel tgrblok - bad
[°c] [°c] [°cl [°c] [°cl
-10,000 -10,027 -10,000 -9,993 ( 0,034

Maleusikkerheder:

De fglgende maleusikkerheder er beregnet for 120 °C pa et simpelt grundlag og medta-

ger kun de vaesentlige bidrag. Saledes er standardafvigelser ikke medregnet, idet spred-
ningen for begge typer kalibreringer var sa lille at den i dette tilfeelde ikke influerer pa det
endelige resultat.
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Usikkerhed badkalibrering ved 120 °C (-10 °C)
Influence parameter k=2 specifikation Fordeling k=1 u*u
[°c]

SPRT Referencefgler incl. 0,014 Normal 0,00700| 0,000049
Stabilitet 0,5 h 0,006 Firkant 0,00346| 0,000012
Aksiale gradienter -0,025 Firkant -0,01443| 0,000208
UUT 4-wire maling 0,010 Normal 0,00500| 0,000025
Geometrisk sum 0,017156
k=2 0,034

Resultat: 120 °C +/- 0,04 °C (*)

Usikkerhed tgrblokkalibering ved 120 °C (-10 °C)
Influence parameter k=2 specifikation Fordeling k=1 u*u
[°c]

Reference indgang in- 0,04 Normal 0,020000 0,000400
Stabilitet 0,5 h 0,02 Firkant 0,011547 0,000133
Forskel mellem boringer 0,01 Firkant 0,005774 0,000033
UUT 4-wire maling 0,01 Normal 0,005000 0,000025
Geometrisk sum 0,024324
k=2 0,049

Resultat 120 +/- 0,05 °C (*¥)

*) Aksiale gradienter for det anvendte LAUDA bad er udmalt med en speciel tem-
peratur faler som er bukket i et U saledes at faleren kan male helt op til overfla-
den af badet (Se fig ).

Ved malingen der er relativ anvendes der 2 folere. Den ene er placeret til stadig-
hed fuld neddyppet og det vil i dette tilfeelde si-
ge 100 mm, mens den viste U fgler neddyppes |
indtil malespidsen netop regre ved vaeskeover-
fladen. Herefter foretages der sammenholdte
malinger mellem de to felere i step af 20 mm

Tabellen pa omstaende side viser resultatet af
denne gradientmaling.
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Lauda Bad Reg A020

4 mm foler: STS-100-500 A

4 mm foler: Special U-kappefoler

SetTemp 120 °C

Position T-1[°C] T-2.[°C] dT [°C dTkor.[°C]
0 117,601 117,545 117,601 0
20 117,599 117,624 117,599 0,025
40 117,595 117,619 117,595 0,024
60 117,590 117,614 117,590 0,024
80 117,596 117,619 117,596 0,023
100 117,590 117,614 117,590 0,024
Fejlkilder:

Indflydelse fra aksiale temperaturgradienter:

Den opmaerksomme vil opdage at der ikke er dokumenteret aksiale gradienter i RTC
tarblokken. Dette er ikke en forglemmelse, men der er ikke umiddelbart muligt at male
disse gradienter i den gverste del af kalibreringsbasningen.

| usikkerhedsbudgettet for LAUDA badet er der konservativt benyttet den maksimale mal-
te gradient, selv om kurven er flad lige under overfladen og udviser naesten ingen tempe-
raturvariationer ned til de malte 100 mm.

Den malte forskel mellem bad og terblok er blandt andet udtryk for de relativt store gradi-
enter der ngdvendigvis ma veere i toppen af kalibreringsbasningen. Det er derfor vigtigt at
den anvendte referencefaler er placeret i samme niveau som UUT for at eliminere noget
af gradientindflydelsen.

Principielt ville gradienter ikke have nogen indflydelse pa maleresultater, safremt bade
UUT og referencefgler var i besiddelse af ngjagtig samme termiske egenskaber.

Indflydelse fra kalibrator stabilitet:

Generelt overholder den anvendte RTC kalibrator med god margen den specificerede
stabilitet angivet til +/- 0,005 °C. Imidlertid kan den saniteere fgler med flange og den sto-
re udragende masse pavirke stabiliteten negativt. Derfor var stabilitetskravet indstillet til
+/-0,02 °C hvilket den let kunne overholde over tid.

Indflydelse fra omgivelsestemperaturen
Det er af stor betydning for den anvendte UUT at man enten kopiere procesmontagen
under kalibreringen bedst muligt, eller i det mindste tydeligt dokumenter betingelserne.

Dette geelder for bade tarblokkalibrering og badkalibrering.

Denne indflydelse er forsggt malt bade ved —10 °C og ved 120 °C som er laengst veek fra
omgivelsestemperaturen, hvor det ma antages at denne indflydelse er starst.



On site teknikker—Kalibrering af korte falere

Ved terblokmalingen er der sammenlignet resultater med og uden isolering med med ke-
ramisk uld, og ved badmalingen er der pa samme made foretaget sammenligninger, men
denne gang mellem UUT neddyppet til underside af flange og neddyppet sa dybt det
praktisk var muligt.

Resultater tarblok #120 °C:

Fgler uden isolering

t(ref) °C UUT read UuT Deviation |[Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
119,996 145,421 119,421 -0,575 0,900
Forskel:
Foler isoleret med keramisk uld 0,17 °C
t(ref) °C UUT read UuT Deviation |[Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
120,005 145,9548 119,597 -0,408 0,900
Resultater terblok #-10 °C:
Fgler uden isolering
t(ref) °C UUT read UuT Deviation |Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
-10,003 96,0993 -9,966 0,037 0,350
Forskel:
Fgler isoleret med keramisk uld 0,08 °C
t(ref) °C UUT read UuT Deviation |Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
-9,999 96,134 -9,878 0,121 0,350
Resultater bad #120 °C
Fgler neddyppet indtil veeskeoverflade
t(ref) °C UUT read UuT Deviation |Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
119,838 145,8243 119,356 -0,482 0,899
Forskel:
Fglerflange totalt neddyppet 0,25°C
Specifikati- kll-ll
t(ref) °C UUT read UuT Deviation on [] Il
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
119,833 145,9164 119,597 -0,236 0,899
Resultater bad # -10 °C
Foler neddyppet indtil vaeskeoverflade
t(ref) °C UUT read uuT Deviation |Specifikation
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
-9,966 96,0885 -9,993 -0,027 0,350 Forskel:
Folerflange totalt neddyppet 0,04 °C ’__'H“
t(ref)°C | UUT read uuT Deviation |Specifikation |
[°C] [Ohm] IEC751 [°C] [°C] [°C]
-9,966 96,0744 -10,03 -0,064 0,350
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Indflydelse fra den anvendte bgsning:

Det er ngdvendigt at b@gsning passer perfekt til UUT og det vil sige boret dels pa passen-
de tolerancer (Diameter + 0,2 mm), og i helhed tilpasset leengde og diametervariationer.

Indflydelse fra instruktioners egnethed:

Som det geelder alle former for kalibreringsarbejde, skal maske her i seerdeleshed veere
ekstra detaljerede instruktioner, idet disse er bedste mulighed for at kunne reproducere
kalibreringen.

Konklusion og diskussion:

Ved kalibrering af specielt falere med darligt termisk design, ma det anbefales at der for
hver type foretages en initialkalibrering i egnet vaeskebad, for derigennem at skabe basis
for endelig vurdering om hvorvidt en tarblokkalibrator er egnet. | dette tilfaelde ser det ri-
meligt ud, idet starste direkte afvigelse mellem facitlisten og kalibrering i RTC tarblokken
er malt til mindre end 0,1 °C. Denne forskel kunne taenkes at tillaegges den i forvejen be-
regnede maleusikkerhed og dermed ville det nok veere rimeligt at antage en endelig ma-
leusikkerhed omkring +/-0,2 °C. Men hvis denne usikkerhed er acceptabel i forhold til pro-
ceskravet er der skabt mulighed for en "ren” kalibrering og i de fleste tilfaelde ogsa en au-
tomatisk kalibrering og derigennem en tidsbesparelse.

| dette tilfeelde hvor det handler om kalibrering af en sanitaer flangefaler ma det anses for
at veere ngdvendigt at anvende den omtalte specialbgsning der giver mulighed for at
transmittere varme/kulde til flangen for derigennem at minimere energitransport ud eller
ind af faleren.

Det antages for ngdvendigt at anvende en 2-zone tgrblok, hvor zonerne styres separat.



