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[bookmark: SectionMark2]前    言
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件代替GB/T 19198-2008《贵金属及其合金对铂、对铜热电动势的测量方法》与GB/T 19198-2006相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
a）增加了术语和定义（见第3章）；
b）增加了实验环境条件（见5.1）；
c）增加了对实验设备技术要求和用途的描述（见5.2，2008年版的5）； 
d）增加了对实验材料不同丝径铂丝退火处理的条件（见5.3，2008年版的4.1）；  
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件自实施之日起，代替GB/T19198-2006和YS/T 366-2006。
本文件的附录A为规范性附录，附录B是资料性附录。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
[bookmark: _GoBack]本文件起草单位：贵研功能材料（云南）有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司、云南大方米特尔实业有限公司、南京市产品质量监督检验院、无锡英特派铂业有限公司。
本文件主要起草人：周颖辉、邓成磊、王敏鑫、冯燕、张蓉
本文件所代替标准GB/T 19198-2008的历次版本发布情况为：
――2003年首次发布为GB/T19198-2003；2008年第二次发布为GB/T19198-2008；
――本次为第二次修订。
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[bookmark: SectionMark4]贵金属及其合金对铂、对铜热电动势的测量方法
警示-使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家相关法规规定的条件。
范围
本标准规定了贵金属及其合金材料在0℃～300℃温度范围内对铂热电动势的测量方法,规定了贵金属及其合金材料在0℃～200℃温度范围内对铜热电动势的测量方法。
本标准适用于贵金属及其合金材料在0℃～300℃温度范围内对铂热电动势的测量；适用于贵金属及其合金材料在0℃～200℃温度范围内对铜热电动势的测量。其他类型的金属及其合金材料对铂或对铜热电动势的测量亦可参照进行。
规范性引用文件
下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。
GB/T 5977  电阻温度计用铂丝
GB/T 8170  数字修约规则
JJF 1059.1  测量不确定度评定与表示
3  术语和定义
JB/T 6819.2  界定的术语和定义适用于本文件。
4  方法原理


任一材料与充分退火的纯铂丝或纯铜丝配成热电偶，以纯铂丝或纯铜丝为比较电极。在(t ~ t0)温度区间每度所具有的热电动势，称为此材料的对铂或对铜平均热电动势、。

              ..................................（1）           

             ...................................（2）
式中：

——被测材料被测度区间的对铂热电动势，单位为微伏每摄氏度（µV/℃）；

——被测材料在(t ~ t0)温度区间的对铜热电动势，单位为微伏每摄氏度（µV/℃）；

——被测材料在(t ~ t0)温度区间与铂配对的积分热电动势，单位为微伏(µV)；

——被测材料在(t ~ t0)温度区间与铜配对的积分热电动势，单位为微伏(µV) ；
t ——热端温度，单位为摄氏度(℃) ；
t0 ——冷端温度，单位为摄氏度(℃)，一般为0℃。
5  实验条件
5.1  环境条件
实验室整体环境应保持干净整洁无污染,环境温度:（15℃~35℃），相对湿度：≤80%RH；电测设备工作的环境温度和相对湿度应符合相应规定的要求；恒温设备工作的环境应无影响测试的气流扰动和外电磁场的干扰。
5.2  仪器及设备
测量实验所需仪器设备及其技术要求应符合表1规定。
	表1  测量仪器、设备

	序号
	设备名称
	技术要求
	用途
	备注

	1
	低电势直流电位计
	准确度不低于0.01级、分辨力不低于0.1uV及其相应的配套装置
	读取实验数值
	也可用相当于同级或更高准确度的其他电测设备

	2
	精密恒温槽
	控温精度不低于±0.1℃，液面有效深度大于300mm；在工作区域内，纵向和横向温差不大于0.05℃.
	提供测量实验所需的温度环境
	

	3
	铂丝通电退火装置
	装置应备有稳压电源，准确度不低于0.5级的交流电表、电流调控器等
	对标准铂电极进行退火处理
	为减少人为误差可引入程序控温退火工艺

	4
	测量端焊接装置
	应保证焊接时对电极无污染
	对待测样品与电极材料进行焊接
	

	5
	氩气退火炉
	温场稳定
	对铜电极进行退火处理
	

	6
	冰点恒温器
	恒温器深度应不小于300mm，工作区域温度变化为（0±0.1）℃
	为参考端提供0℃的恒温场
	用冰块经粉碎加水混合做成或满足要求的其他设备

	7
	二等水银温度计
	0℃~300℃，最小分度值为0.1℃
	对实验过程中温场测温
	


5.3  实验材料
测量实验所需材料及其技术要求和处理方式应符合表2规定。
	表2  实验材料

	序号
	名称
	技术要求
	处理方式

	1
	铂丝
	直径为0.2mm~1mm，长度为800mm~1000 mm。其纯度标志量 W( 100℃）≥1.3920，W(l 00℃）的测量按照GB/T 5977进行。
	纯铂丝先用30%的盐酸溶液煮沸15min，取出后用蒸熘水煮沸清洗数次，直至溶液呈中性为止。将清洗干净的铂丝悬挂在通电退火装置中进行退火。（不同丝径的铂丝退火工艺见表3）

	2
	铜丝
	直径为0.2mm~lmm，长度为800mm~l000mm。
	铜丝纯度不得低于99. 99%纯铜丝先用无水酒精或丙酮反复擦拭，擦去表面的污物，将清洗干净的铜丝放人氩气炉中，于400℃～450℃退火20min~30 min 。



	表3  铂丝退火工艺

	铂丝直径（mm）
	退火电流及退火时间/（A/min）
	铂丝直径（mm）
	退火电流及退火时间/（A/min）

	1.0
	16.0/300
	0.5
	10.5/180

	0.9
	14.5/270
	0.4
	8.3/120

	0.8
	13.5/240
	0.3
	5.0/90

	0.7
	12.5/210
	0.2
	3.5/90

	0.6
	11.5/180
	
	



6  试样制备
6.1  取样
试样为线材时，其直径在2mm以下，长度为800mm~1000mm；试样为带（片）材时，将试样剪切成窄条，其宽度应小3mm，长度为800mm~1000mm。
6.2  试样处理
6.2.1  试样清洗：试样用丙酮和无水乙醇擦去表面的污物，或根据样品需要，采取适当的方式进行清洗。
6.2.2  试样退火：将清洗干净的试样根据材料的性质和要求，采取不同的条件进行稳定化热处理。
6.2.4  试样制备：把试样一端与纯铂丝（或者纯铜丝）焊接组成热电偶，焊点应呈球形，其大小视材料横断面积而定（一般为材料横截面积的0.5~1.0倍），然后套上干净的绝缘套管，将其一并放入玻璃（或石英）保护套管中。
7  测量步骤
7.1  测量准备
将试样测试端置于精密恒温槽中，浸入深度不小于200mm。将被测试样及纯铂丝（纯铜丝）的另一端（参考端）与测量导线用水银或类似材料进行可靠连接后，插入冰点恒温器内，插入深度约100mm~120mm。测量导线的另一端与电位差计连接。测量系统示意图如图1所示。
	[image: ]

	图 1  测量装置与试样连接示意图

	1——水银温度计
	5——恒温槽

	2——被测样品
	6——冰点恒温器

	3——标准电极
	7——电位差计

	4——铜导线
	


7.2  加热恒温槽中的液态介质 ，使其逐渐升到需要的试验温度，温度值用水银温度计测量。
7.3  连接好测量线路，启动电测装置对各设备进行预热。待恒温槽温度稳定及试样处于热平衡状态后开始测量。
7.4  每个试样测量时必须在电位差计的正、反两个方向进行读数，取其算术平均值作为一次测量值。测量不得少于4次。
8  测量结果表述




8.1  将测量值取其算数平均值作为被测材料在(t ~ t0)温度区间对铂或对铜的积分热电动势 、，将其代人（1）式或（2）式，计算出被测材料在(t ~ t0)温度区间对铂或对铜热电动势、。
8.2  计算结果保留到小数点后二位，即0.01µV/℃，数字尾数的修约，按GB/T 8170进行。
8.3  试样的极性：测量时，纯铂丝或者纯铜丝为负极、被测材料为正极。当所测得的热电动势为正时，说明该材料对铂或者对铜具有正的热电动势，结果应为正；反之为负。
9  不确定度
不确定的评定与表示按JJF 1059.1或按附录A的规定进行。
10  试验报告
试验报告应包括如下内容：
a)   本标准号；
b)   试样名称和来源；
c)   材料牌号、批号、规格、状态；
d)   测试温度；
e)   测试结果；
f)   测试日期；
g)   测试人员。


附	录	A
（资料性附录）
不确定度的评定与表示

A.1  测量方法
该测量方法是任一种材料与充分退火的比较电极配成热电偶，在温度区间测量其产生的热电动势。
A.2  评定模型

      ⑴
式中：

——被测材料在(t ~ t0)温度区间的对铂热电动势，单位为微伏每摄氏度（µV/℃）；

——被测材料在(t ~ t0)温度区间与铂配对的积分热电动势，单位为微伏(µV )；
t ——热端温度，单位为摄氏度(℃) ；
t0 ——冷端温度，单位为摄氏度(℃) ，一般为 0℃ 。
A.3  合成标准不确定度

     ⑵
式中：
[image: ]1 ——被测量材料测量重复性引起的标准不确定度；
[image: ]2 ——电测设备引入的标准不确定度；
[image: ]3——二等水银温度计引入的标准不确定度；
[image: ]4——恒温槽温差引入的标准不确定度；
[image: ]5——冰点恒温器引人的标准不确定度；
[image: ]c——合成标准不确定度。
A.4  标准不确定度评定
A.4.1   A 类标准不确定度评定
[image: ]1 ：对纯钯丝与铂丝配成热电偶后在100℃进行重复18次测量，测得值列于表 A.1。
	表 A.1

	序号
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	e/µV
	651.0
	651.0
	653.0
	653.0
	654.0
	654.0
	 653.6
	 653.6
	654.4

	序号
	10
	11
	12
	13
	14
	15
	16
	17
	18

	e/µV
	654.3
	652.0
	652.0
	653.6
	653.7
	652.9
	652.9
	653.5
	 653.5



则：µV
用贝赛尔公式计算实验标准差s为：

         ⑶

    µV       ⑷
[image: ]1的自由度为：[image: ]1=n-1=17
A.4.2	B类标准不确定度评定
[image: ]2：电测设备所带来的误差，0. 01 级电测设备的误差为1. 0 µV，假设为均匀分布，故标准不确定度为：

µV        ⑸
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估计值可靠性为25 %，故自由度[image: ]2=  =8
[image: ]3：由二等标准水银温度计使用不确定度引入，其扩展不确定度为：
-30℃ ～ 95℃       0.20℃
95℃ ～ 200℃    	0. 25℃
200℃ ～ 300℃    	0. 40℃
钯－铂热电偶在100℃测量时为0.25℃，相当于1.63µV属均匀分布，故标准不确定度为：

µV        ⑹
估计值可靠性为10%，故自由度[image: ]3 = 50。
[image: ]4：恒温槽引入的不确定度 ：
由于标准规定恒温槽最大温差在0. 1℃以内，钯-铂热电偶在100℃测量时，0.1℃的误差相当于0.64 µV，且为均匀分布。

故                          µV     ⑺
估计值可靠性为20% ，故自由度 [image: ]4 =12。
[image: ]5：冰点恒温器带来的不确定度：
由于冰水混合物中杂质的影响，以及测量导线与参考端连接的影响，综合考虑最大为0.1℃，相当于0. 64 µV，按均匀分布得到此项的标准不确定度：

 µV       ⑻
估计值可靠性为10 %，故自由度[image: ]5=50。
A.5  合成标准不确定度
以上各分量相互独立，相关系数为 0，故：

      ⑼
经计算，把钯-铂热电偶在100℃时
uc =1.25 µV
A.6  有效自由度
合成标准不确定度uc 的自由度为




A.7  扩展不确定度
U95=t95(83)uc=2.02uc
对于钯－铂热电偶在100℃时的扩展不确定度为：

µV
即      0.025 µV/℃
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