MEROSLOVJE PRETOKA PLINA

Referencne merilne zmogljivosti
meroslovnega laboratorija za

pretok razlicnih plinov

Joze KUTIN, Gregor BOBOVNIK, Ivan BAJSIC

Izvlecek: V prispevku so predstavljena izhodisca za postavitev referencnih merilnih zmogljivosti v meroslov-
nem laboratoriju na podro¢ju merjenja pretoka razli¢nih plinov. Podane so osnovne definicije pretoka plina
ter izhodisc¢a merilnih modelov za dolocanje pretoka plina in vrednotenje merilne negotovosti. Kot primer so
predstavljeni referencni etalonski merilni sistemi ter kalibracijske in merilne zmogljivosti (CMC) akreditiranega
meroslovnega laboratorija, v katerem delujejo avtorji tega prispevka.
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H 1 Uvod

Potrebe po merjenju pretoka raz-
licnih plinov ter primerni merilni
zmogljivosti in sledljivosti pripa-
dajoce merilne opreme se kazejo
na Stevilnih podrogjih znanosti in
tehnologije, kot so npr. ekologija
in varstvo okolja, medicina in far-
macija, avtomobilska industrija,
podrodje ogrevanja, prezraCevanja
in klimatizacije, ciste tehnologije,
plinska kromatografija, distribucija
plina ipd. Redno preverjanje me-
rilnih zmogljivosti in zagotavljanje
merilne sledljivosti merilne opreme
poteka v ustrezno usposobljenih
meroslovnih laboratorijih, kot so
akreditirani kalibracijski laboratoriji,
nacionalni meroslovni instituti oz.
nosilci nacionalnih etalonov, akredi-
tirani kontrolni organi (velja za za-
konska merila, kot so plinomeri in
korektorji prostornine plina).

Namen prispevka je predstaviti iz-
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hodiS¢a za postavitev referencnih
merilnih zmogljivosti v meroslov-
nem laboratoriju za podrodje preto-
ka plina. Kot primer so predstavljeni
referencni etalonski merilni sistemi
ter kalibracijske in merilne zmoglji-
vosti za pretok razli¢nih plinov v La-
boratoriju za meritve v procesnem
strojnistvu (LMPS) na Fakulteti za
strojnistvo Univerze v Ljubljani, ki
je na tem podrodju od leta 2012
akreditiran kot kalibracijski labora-
torij po standardu ISO/IEC 17025
[1]. Referencne merilne zmogljivosti
za pretok plina razvijamo in potr-
jujemo v okviru temeljnih raziskav
etalonskih merilnih sistemov [2-4]
in medlaboratorijskih primerjav s
tujimi  nacionalnimi meroslovnimi
laboratoriji [5-7]. Te merilne zmo-
gljivosti uporabljamo za zagota-
vljanje merilne sledljivosti na nizjo
meroslovno raven ter pri razvoj-
noraziskovalnem delu na razli¢nih
temeljnih in industrijskih projektih
[8-11].

V poglavju 2 so podane osnovne
definicije pretoka, ki se uporablja-
jo na podrocju meroslovja pretoka
plina. V poglavju 3 so definirana iz-
hodis¢a merilnih modelov za dolo-
Canje pretoka plina in glavne skupi-
ne potencialno vplivnih parametrov

na merilno negotovost. V poglavju
4 sta podana kratek pregled po-
membnejsih referenc¢nih etalonov
na podrodju pretoka plina ter po-
drobnejsa predstavitev merilnih sis-
temov s premicnim batom in kritic-
nimi merilnimi Sobami. V poglavju 5
je opredeljen pojem kalibracijske in
merilne zmogljivosti (CMC), temelj-
ne kvantitativne informacije o me-
roslovni kakovosti laboratorija.

B 2 Definicija pretoka
plina

Na podro¢ju meroslovja pretoka
plina se uporabljajo razlicne defi-
nicije pretoka, kot so prostorninski
tok, masni tok ter standardni oz
normni prostorninski tok [12, 13].

Prostorninski tok g, predstavlja ko-
licino pretecene prostornine plina
Cez doloceno pretocno povrsino na
enoto ¢asa, z osnovno enoto m3/s,
in je v splosSnem definiran kot:

ov
qV:—=J' v-ndA 1)
ot A
kjer je v vektor hitrost plina in n
normala na opazovano pretocno
povrsino A. Za tok plina ¢ez dolocen
precni preseka cevi lahko zapisemo:

Ventil 21 /2015/ 5



MEROSLOVIJE PRETOKA PLINA

g, =VA 2)

kjer je © povprecna hitrost plina v
precnem preseku v smeri toka.

Masni tok g_ predstavlja koli¢ino
preteCene mase plina ez doloceno
povrsino na enoto casa, z osnovno
enoto kg/s, in je v sploSnem defini-
ran kot:
om

qm:E

kjer je p gostota plina. Za tok pli-
na cez dolocen precni presek cevi,
v katerem predpostavimo konstan-
tno gostoto, lahko zapiSemo:

jApv~ndA 3)

Gy, =PLA ()

oz. izrazeno s prostorninskim to-
kom kot:

O =Py, (5)

Gostota snovi je v splosnem defini-
rana kot razmerje med maso snovi
na enoto prostornine. Pri plinih se
vecinoma s plinsko enacbo stanja:

-
Z(RIM)T (6)

kjer je p absolutni tlak, T absolutna
temperatura, R = 8,314472 J/mol/K
splosna plinska konstanta, M mol-
ska masa plina in Z faktor stisljivosti.

Pri plinih se masni tok pogosto po-
daja tudi kot standardni prostornin-
ski tok g, z osnovno enoto sm?/s
(popolnoma ekvivalentno se upora-
blja tudi oznaka normni prostornin-
ski tok, z osnovno enoto nm3/s), za
katerega velja naslednja povezava z
masnim tokom:

O = Ps0s ()

Pri takem podajanju mora biti jasno
definirana vrednost standardne go-
stote p, ali pa pripadajoci standar-
dni tlacni in temperaturni pogoji.
Pozorni moramo biti na dejstvo, da
se v praksi na razlicnih podrogjih
uporabljajo razlicni standardi oz
normni pogoji (za tlak najpogoste-
je 101,325 kPa, za temperaturo pa
0°C, 15°C, 20 °C, 21,1 °C itd.).
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B 3 Referencéna vrednost
pretoka plina

Za dolocanje referencne vrednosti
pretoka plina v prvi vrsti potrebu-
jemo primeren etalonski merilnik
oz. merilni sistem s primerno me-
rilno zmogljivostjo in merilno sle-
dljivostjo. V splosShem se mesto, na
katero je v preto¢nem sistemu na-
mescen etalon, in mesto, za katero
zelimo dolociti referencno vrednost
pretoka, razlikujeta. Primer take iz-
vedbe je shematsko prikazan na
sliki 1. Parametre, vezane na etalon-
ski merilnik, ozna¢imo z indeksom
»€«, Na opazovano merilno mesto z
indeksom »r«¢, na vmesno povezo-
valno prostornino z indeksom »d«
in na vmesno puscanje z indeksom

»|«.

Ob upostevanju zakona ohranitve
mase lahko vrednost masnega toka
plina na opazovanem merilnem
mestu v sploSnem definiramo kot:

qm,r = qm,e - qm,d - qm,l (8)

kjer je g,,, masni tok na mestu eta-
lona, g, , akumulacijski masni tok v
povezovalni prostornini in g,, masni
tok puscanja. Prostorninski tok pli-
na na opazovanem merilnem mestu
pa doloc¢imo kot:

qV,I’

e

Pr
Akumulacijski masni tok g, , pred-
stavlja vpliv spreminjanja gostote
plina v povezovalni prostornini p,
(npr. zaradi spreminjanja tlaka oz.
temperature plina) in vpliv spremi-
njanja velikosti povezovalne pro-
stornine V, (npr. zaradi raztezkov
cevovoda):

an, _opy,, .

)

qm,d 6’[ at p 8’[

Postavljeno bilanco masnih tokov
(8) lahko poenostavimo, ¢e zagoto-
vimo merjenje v stacionarnih tokov-
nih razmerah brez puscanja (q,,,= 0
ing, =0).

Pri oceni merilne negotovosti refe-
rencne vrednosti pretoka plina mo-
ramo v sploSnem upostevati nasle-
dnje prispevke:

* merilna negotovost z etalonom
izmerjenega pretoka plina,

» merilna negotovost dolocanja
gostote ali razmerja gostot pli-
na,

* merilna negotovost zaradi spre-
memb mase plina v povezovalni
prostornini,

* merilna negotovost zaradi pu-
$Canja plina med etalonom in
opazovanim merilnim mestom.

Merilna negotovost gostote plina
v splosnem vkljucuje naslednje pri-
spevke:

* merilna negotovost merjenja
tlaka,

* merilna negotovost merjenja
temperature,

* merilna negotovost sestave pli-
na (vpliv na molsko maso in fak-
tor stisljivosti),

* merilna negotovost modela za
izratun gostote plina (npr. mo-
del za faktor stisljivosti).

Vrednotenje in podajanje merilne
negotovosti mora potekati v skladu
z mednarodno uveljavljenimi stan-
dardnimi metodami [14, 15].

B 4 Referencni etalon za
pretok plina
Na visji meroslovni ravni kot re-

ferencne etalone izbiramo meril-
ne metode, pri katerih je mogoce

povezavo med merjeno veli¢ino in
Opazovano
Puicanje ("1") merilno mesto
. ([T
A { r ]

H
L

(10)
Etalonski
merilnik
TOk {HCH }
plina
e

} Povezovalna prostornina ("d")

Slika 1. Shematski prikaz pretocnega merilnega sistema
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merilnim ucdinkom (merilni model)
izraziti z osnovnimi fizikalnimi prin-
cipi in tako z osnovnimi merskimi
enotami SI. Primeri tovrstnih refe-
rencnih etalonov na podrodju pre-
toka plina so (v oklepaju je podan
glavni merilni u¢inek): gravimetricni
merilni sistemi (sprememba mase
v c¢asovnem intervalu), volume-
tricni merilni sistemi (sprememba
prostornine v ¢asovnem intervalu),
merilni sistemi PVTt (sprememba
tlaka v ¢asovnem intervalu), kriticne
merilne Sobe (kriticne tokovne raz-
mere v konvergentno-divergentni
Sobi), laminarni merilniki (padec tla-
ka v laminarnih tokovnih razmerah)
itd. [12,13]. V nadaljevanju sta bolj
podrobno predstavljeni dve razli¢ici
referencnih etalonoy, ki jih upora-
bljamo v laboratoriju LMPS: volu-
metri¢ni etalon s premi¢nim batom
(poglavje 4.1) in kriticne merilne
Sobe (poglavje 4.2).

B 4.1 Referencni etalon za
pretok plina s premicnim
batom

Merilniki pretoka plina s premicnim
batom delujejo na osnovi dolocanja

Casovnega intervala, ki ga potrebu-
je premicni bat, da v cilindru pre-

3

1

|

F
—p

Cilinder

Tlacno Bat Temp.
zaznavalo zarnavalo
@ I
I
= — — = H H— L =
Tok plina

Slika 2. Shematski prikaz etalonske-
ga merilnika pretoka plina s premic-
nim batom
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potuje znano prostornino plina pri
definiranem tlaku in temperaturi.
Dejanska izvedba merilnika s pre-
micnim batom [16, 17] je shematsko
prikazana na sliki 2. Bat je izdelan iz
grafitnega kompozita in cilinder iz
borosilikatnega stekla. Na zunanji
steni cilindra so namescena opti¢na
zaznavala za prehod bata, katerih
merilne signale uporablja ¢asovna
baza za dolocanje casovnega in-
tervala. V merilniku so tudi tempe-
raturna in tlacna zaznavala, katerih
izmerki se uporabijo za dolocanje
nominalne gostote in korekcije go-
stote plina. S tremi merilnimi celica-
mi razlicnih dimenzij lahko merimo
pretoke razlicnih plinov v obmocdju
od 1 cm3/min do 50 dm3/min oz. 1,2
mg/min do 60 g/min (ekvivalentne
vrednosti pretoka za zrak oz. dusik
pri cca 100 kPa in 20 °C).

Masni tok plina se doloca po nasle-
dnjem merilnem modelu:

= p(pa’T)qv( pa!T) ’
. (11)

q,(p..T)= +q“’)

kjer je p(p,T) nominalna gostota
plina pri okoliskem tlaku p_ in tem-
peraturi plina T ter g, (p,,T) prlpa—
dajoc prostorninski tok plina, V
efektivna merilna prostornina d-
lindra, At = t, - t, Casovni interval
prehoda bata Cez merllno prostor-
nino, q y )Poisseuilleova komponen—
ta pretoka pusc¢anja skozi rezo med
batom in cilindrom in € korekcijski
faktor gostote plina. Efektivha me-
rilna prostornina cilindra je doloce-
na kot:
. n(D+6)
V, =L, u (12)
kjer je L razdalja med opticnimi za-
znavali, D zunanji premer bata, 0 ve-
likost reze med batom in cilindrom
ter D + O efektivni premer cilindra,
ki uposteva vpliv Couettove kompo-
nente pretoka puscanja (zmanjsan z
D + 20 na D + 0). Originalno se v
dani izvedbi merilnika uporablja t. i.
izotermni model za korekcijski faktor
gostote plina [16, 17]:
_1+ p2 p2 pl 4

o v W

kjer je p, nadtlak plina pri casu t,, p,
nadtlak plina pri casu t, in V, pove-
zovalna prostornina plina med opa-
zovanim merilnim mestom in lego
bata pri Casu t. Izotermni model
za ¢ _izkazuje dolocene pomanijklji-
vosti v primeru visokofrekvencnih
tlacnih nihanj, ki se pojavljajo v me-
rilniku. Tako so avtorji tega prispev-
ka razvili, implementirali in validirali
t. i. adiabatni model za korekcijski
faktor gostote plina [2,3]:

+E+1 P2 =P p12

SP
Pa VY P,
(14)
pz_plv_d
P. Vi

kjer je P, povprecna vrednost nad-
tlaka v ¢asovnem intervalu At in vy
razmerje specificnih toplot oz. adi-
abatni indeks.

B 4.2 Referencni etalon

za pretok plina s kriticnimi
merilnimi Sobami

Kriticne merilne Sobe delujejo na
osnovi zagotovitve kriticnih tokov-
nih razmer toka plina skozi konver-
gentno-divergentno Sobo (to po-
meni dosezena zvocna hitrost plina
v najozjem prerezu), v katerih je
masni tok plina skozi Sobo odvisen
le od vstopnih tlacnih in tempera-
turnih pogojev. Kriticne tokovne
razmere so dosezene pri razmerju
izstopnega in vstopnega absolutne-
ga tlaka, ki je manjse od kriti¢nega.
Uporabljene kriticne merilne Sobe
imajo standardno toroidalno obliko
Venturijeve cevi [18,19] in dosegajo
kriticno tlacno razmerje, vecje od
0,75. S tremi kriticnimi Sobami raz-
licnih dimenzij lahko merimo preto-
ke razli¢nih plinov v obmocdju od 60
do 1060 g/min oz. 50 do 900 dm?3/
min (ekvivalentne vrednosti pretoka
za zrak oz. dusik pri cca 100 kPa in
20 °C). Izvedba merilnega sistema s
kriticnimi Sobami je shematsko pri-
kazana na sliki 3.

Masni tok plina se doloca po nasle-
dnjem merilnem modelu [18]:

O = CiOnmia (15)

kjer je g, idealni masni tok skozi
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Tlatno
.. zaznavalo
Tlagni “*

regulator ®—

= x

1

Kriti¢na Soba 3

%?

Kritiéna Sobha 2

;

Kriti¢na Soba 1

E

Temp.
| zaznavalo

-®

Le——
Tok plina

Slika 3. Shematski prikaz merilnega sistema za pretok plina s kriticnimi Sobami

merilno Sobo v kriti¢nih tokovnih
razmerah, ki velja ob predpostav-
ki izentropnega in enorazseznega
toka idealnega plina, in C, pretocni
koeficient, ki uposteva vplive real-
nih tokovnih razmer. Idealni masni
tok je definiran kot:

0 __ACab,
m JRIM)T,

kjer je p, absolutni stagnacijski tlak
na vstopu kriticne Sobe, T abso-
lutna stagnacijska temperatura na
vstopu kriticne Sobe, A, = md’ / 4
precni presek najozjega dela kritic-
ne Sobe s premerom d in C,, kri-
ticna tokovna funkcija pri p, in T,
Stagnacijski tlak in temperatura, p,
in T,, sta z merjenim tlakom in tem-
peraturo na vstopu kriticne Sobe,
p, in T, povezana kot:

(16)

Y
-1 1
Py = p1[1+'YTMa12:|V )
17)

T, :T1[1+y7_1 Maf}

kjer je Ma, Machovo Stevilo na vsto-
pu kriticne Sobe s premerom D. Pre-
tocni koeficient je izrazen kot funk-
cija Reynoldsovega Stevila Re;

C,=a+b/Re,",

Re, = -
ndn,

(18)

m
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kjer je 1, dinamicna viskoznost pli-
na prip, in T, koeficienti g, binn pa
so odvisni od izvedbe kriti¢ne Sobe.

B 5 Kalibracijska in
merilna zmogljivost (CMC)

Kalibracijska in merilna zmogljivost
(CMC - Calibration and Measure-
ment Capability) je izrazena kot raz-
Sirjena merilna negotovost merjene
veli¢ine za interval zaupanja pribli-
7no 95 % (faktor pokritja k = 2). To je
najmanjsa merilna negotovost, ki jo
lahko laboratorij ponudi v obicajnih
pogojih. Kalibracijski oz. umerjeval-
ni laboratoriji svoje CMC-vrednosti
potrjujejo v postopku ugotavljanja
skladnosti z zahtevami standarda
ISO/IEC 17025, ki ga izvede medna-
rodno priznan akreditacijski organ,
pri nas Slovenska akreditacija (SA).
Potrjene CMC-vrednosti laborato-

rija so podane v Prilogi k akredita-
cijski listini, ki je dostopna na spletni
strani akreditacijskega organa. Na-
cionalni meroslovni laboratorij oz.
nosilci nacionalnih etalonov svoje
CMC-vrednosti potrjujejo s kljuénimi
primerjavami v okviru BIPM (Bureau
International des Poids et Mesures) in
so podane v podatkovni bazi BIPM.

Preglednica 1 prikazuje primer se-
daj veljavnih CMC-vrednosti akre-
ditiranega laboratorija LMPS na
podrodju pretoka plina za umerja-
nje merilnikov/krmilnikov masnega
in prostorninskega toka, pri ¢emer
lahko umerjanje poteka z zrakom,
dusikom in drugimi Cistimi plini (za
ostale podrobnosti in aktualne po-
datke glej veljavno Prilogo k akre-
ditacijski listini LK-015 na spletni
strani Slovenske akreditacije).

B 6 Sklepi

Na podroc¢ju meroslovja pretoka
plina se uporabljajo razlicne defi-
nicije pretoka, kot so prostorninski
tok, masni tok ter standardni oz.
normni prostorninski tok. Pretok
plina je kompleksna merjena velici-
na, ki v procesu zagotavljanja me-
rilne sledljivosti zdruzuje navezavo
na razlicne osnovne merske enote
SI, kot so kilogram, meter, sekun-
da, mol, kelvin. Meroslovni labora-
toriji na visji meroslovni ravni kot
referencne etalone izbirajo merilne
metode, pri katerih je merilni mo-
del, to je povezava med merjeno
veli¢ino in merilnim u¢inkom, mo-
goce izraziti z osnovnimi fizikal-
nimi principi. Poleg izbranega re-
ferencnega etalona na realizirano
referenéno vrednost pretoka plina
klju¢no vpliva tudi izvedba pretoc-

Tabela 1. CMC-vrednosti laboratorija LMPS na podrocju pretoka plina za
umerjanje merilnikov/krmilnikov masnega in prostorninskega toka

Merjena
velicina

Merilno obmodje

Masni tok, g,

1,2 mg/min do 12 mg/min
12 mg/min do 60 g/min
60 g/min do 1060 g/min

Kalibracijska in merilna
zmogljivost (CMC)

0,015 mg/min + 0,025 % g,
015%gq,,
016%gq,

Prostorninski
tok, g,

1 cm3/min do 10 cm3/min
10 cm3/min do 50 dm3/min
50 dm3/min do 900 dm?3/min

0,013 cm3/min
013%gq,
018 %q,
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nega merilnega sistema in pogoji
izvedbe meritev.

V akreditiranem kalibracijskem la-

boratoriju LMPS imamo potrjene
kalibracijske in merilne zmogljivo-
sti (CMC) v obmocju majhnih in
srednjih pretokov plina v merilnem
razponu 1 : 900.000 (prostorninski

tokovi od 1 cm3/min do 900 dm3/

min oz. masni tokovi od 1,2 mg/
min do 1060 g/min). Te merilne

zmogljivosti uporabljamo za zago-
tavljanje merilne sledljivosti na niz-
jo meroslovno raven ter pri razvoj-

noraziskovalnem delu na razli¢nih

temeljnih in industrijskih projektih.

Eden od srednjero¢nih razvojnih
nacrtov laboratorija LMPS na pred-
stavljenem podrocju je razsiritev
merilnih zmogljivosti na mikro pre-

toke plina do 0,1 cm3/min oz. 0,12

mg/min, s ¢imer bi zadostili potre-
bam po zagotavljanju merilne sle-
dljivosti in razvojnoraziskovalnemu
delu na merilni opremi in sistemih

za merjenje pretoka puscanja oz

preverjanje tesnosti razli¢cnih pro-
cesnih sistemov in naprav.
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Reference measurement capabilities of a metrology laboratory for the flow rate of different gases

Abstract: This paper deals with some starting points for setting up reference measurement capabilities in a
metrology laboratory in the field of flow rate measurements of different gases. Basic definitions of the gas
flow rate are given and backgrounds of the measurement models for determining the gas flow rate and evalu-
ating the measurement uncertainty are discussed. As an example, the reference measurement standards and
the calibration and measurement capabilities (CMC) of the accredited calibration laboratory of the authors of

this paper are presented.

Keywords: gas flow metrology, measurement model, reference measurement standard, CMC
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