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INTRODUCCION

La necesidad de contar con trazabilidad en el
rango de las bajas temperaturas esta siendo
evidenciada por la demanda actual que hay en
servicios de calibraciébn por laboratorios
supervisados y sectores industriales. Uno de los
disparadores estaria relacionado con la
expansion de la industria biotecnologica y
biofarmacéutica durante los Ultimos afios.

La realizacién del punto triple de argon (PT-Ar)
es uno de los puntos fijos de la Escala
Internacional de Temperatura de 1990 (ITS-90)
[1] que se utiliza en la calibracién de los
termémetros de resistencia de platino patrén (En
inglés: SPRTs). El valor de este punto fijo es
83,8058 K (-189.3442 °C) y se alcanza cuando
las tres fases del Ar se encuentran el equilibrio.
Para realizar el PT-Ar se cuenta con un sistema
que se localiza en el Laboratorio de Puntos Fijos
del Departamento de Termodindmica en el
centro Metrologia Fisica. Alli mismo se
encuentran los patrones nacionales de
temperatura.

QBJETIVOOS

Con la finalidad de poder satisfacer las
demandas de los usuarios en tiempo y forma, el
objetivo de este trabajo consistié en desarrollar
un nuevo procedimiento para la realizacion del
PT-Ar y para la calibracibn de SPRT
preferentemente de vaina metalica.

DESARROLLO

Para la realizacion del PT-Ar, INTI cuenta con el
sistema modelo K38 desarrollado por Pond
Engineering, Inc. [2]. En el 2021, fue restituido al
laboratorio luego de que el fabricante le realizara
reparaciones y actualizaciones. Brevemente, el
procedimiento para alcanzar el PT-Ar consiste
en el agregado manual de nitrégeno liquido
como medio refrigerante que permitira el
enfriamiento del sistema.
El intercambio de calor producido entre el dewar
(Figura 1b) y la celda (Figura 1d) a través del
bloqgue de cobre (Figura 1c), permitira la
solidificacion del argén gaseoso que se
encuentra en el reservorio (Figura 1e). Luego de

verificar que el argdon estd completamente
solidificado, comienza la etapa de “Realizacion
del Plateau”; la cual consiste en la coexistencia
de las tres fases para que el sistema pueda
llegar a la temperatura del PT. Para ello, la
adicion de un pulso eléctrico en la cara externa
de la celda provocaré la formacién de una capa
externa de argon fundido. A continuacion, una
varilla de cuarzo a temperatura ambiente se
coloca en el pozo termométrico (Figura 1a) y eso
generard una capa interna de argén liquido.
Finalmente, por encima de las fases liquido y
sélido se encuentra argén gaseoso. Una vez que
el sistema se estabiliza, la verificacién del
ingreso al plateau se realiza colocando en el
pozo termomeétrico la SPRT monitora de argon.
Realizada la verificacion, se puede proceder con
la calibracion de SPRTSs.

Figura 1: Esquema del sistema K38 (a) Pozo
termomeétrico (b) Dewar para nitrégeno liquido (c) Bloque
de cobre y controlador de temperatura (d) Celda (e)
Reservorio de argén gaseoso.

Una de las actualizaciones consisti6 en el
agregado de una pantalla led tactil con una
interffaz que permiti6 la normalizacion del
procedimiento para realizar el PT-Ar (Figura 2).
En la version anterior del K38 (2006), todas las
etapas del procedimiento quedaban a criterio del
metrélogo. Con la versién 2021 esto Ultimo no es

Esta obra esta bajo una Licencia Creative Commons Atribucién-No Comercial-Sin Obra Derivada 4.0
Internacional https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/



https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/
mailto:btenaglia@inti.gob.ar

posible y fue uno de los principales motivos por
el un nuevo procedimiento tuvo que ser
desarrollado.
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Figura 2: Captura de pantalla de K38 en la etapa de
solidificacion de argon. Lineas de tendencia: rojo y
verde. En azul: temperatura del sensor interno.

Diferentes resultados de ensayos ejecutados a
prueba y error permitieron elaborar un
procedimiento muy detallado. El siguiente paso
fue evaluar la reproducibilidad de los plateaus y
comparar los valores de resistencias que se
obtenian de la versién 2006 [3].

RESULTADOQDS

Los primeros 15 intentos de la realizacion del
PT-Ar fueron fallidos. La observacion del
congelamiento de la superficie externa del
dewar y la presencia de humedad en los
componentes electrénicos permitié concluir que
el nivel de presurizacion del sistema estaba
debilitado. Inmediatamente después de que el
nivel de vacio fue reestablecido, mediante una
bomba turbomolecular, se pudo lograr el plateau
de Ar.

En la Figura 3 se observan los resultados
obtenidos luego de realizar 7 ciclos de
solidificacion-fusion de argon. Puede
apreciarse, que el valor de reproducibilidad
obtenido es del orden de 0,5 mK. El corrimiento
observado en el ingreso del plateau, entre las
gréficas, se corresponde con el tiempo de
estabilizacion que le ha tomado a la SPRT
monitora estabilizarse en los diferentes dias.

Dl ION Y NCLUSIONE

El deterioro del nivel de vacio se ha vinculado
con los traslados del K38 desde Estados Unidos
a Argentina. Esto también fue reportado por De
Lucas y Benyon [4] lo que confirma la hipotesis
planteada.

Un valor de reproducibilidad del orden de 0,5 mK
nos permite concluir que se ha logrado
desarrollar un procedimiento para la realizacién
del PT-Ar que permite un nivel de
reproducibilidad con valores por debajo de 1 mK.
Ademas, estos valores concuerdan con los
reportados por [3] y [4] cuyos resultados fueron
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obtenidos empleando una versién anterior del
sistema.
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Figura 3: Plateaus de PT-Ar. (a) Azul: 2022-01-12 (b)
Naranja: 2022-01-14 (c) Verde: 2022-01-17 (d) Rojo: 2022-
01-18 (e) Violeta: 2022-01-19 (f) Marrén: 2022-01-20 (g)
Rosa: 2022-01-21.

A partir de estos resultados alcanzados, el
desafio por delante es la optimizacion del
procedimiento de calibracién de SPRT de vaina
metalica. Estas Ultimas son las elegidas por los
usuarios debido a su robustez, facil
manipulacion y bajo costo. Actualmente, los
tiempos de calibracién de SPRTs con vainas de
Inconel 600 o acero inoxidable son 4 veces mas
largos en relacién al tiempo que demandan las
SPRTs de cuarzo. Por lo que disminuir el tiempo
de trabajo y mejorar las incertidumbres
reportadas es el principal objetivo.

Finalmente, el desconocimiento acerca de la
importancia de contar con trazabilidad en bajas
temperaturas ha quedado en evidencia durante
el transcurso de la pandemia causada por el
SARS-CoV-2. Es por ello que la transferencia de
conocimientos a laboratorios supervisados y
sectores industriales también se ha convertido
en un desafio por cumplir.
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