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前    言

       本标准按照GB/T1.1-2009给出的规则起草。

   本标准是对YS/T 368-1994《贵金属热电偶丝材热电动势的测量方法——熔丝法》的修订。
   本标准与YS/T 368-1994相比，主要有如下变动：

   —— 本标准术语采用JB/T6819.2《仪表材料术语 测温材料》
—— 修改了熔丝的纯度及处理方法。
—— 修改了试样的制备方法。
—— 细化对测量过程的控制。

—— 加入了熔丝法测量系统图和常用贵金属热电偶丝材通电退火方法。
—— 根据GB/T 18035修改了偶丝牌号的表示方法。
       本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）归口。

       本标准负责起草单位：贵研铂业股份有限公司。

本标准起草人：吴霏等。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

    ——YB/T933-1978、YS/T 368-1994。

贵金属热电偶丝材热电动势的测量方法——熔丝法
1　 范围
本标准规定了用熔丝法测量贵金属热电偶丝材在金（1064.18℃）、钯（1554.8℃）、铂（1773℃）熔化点热电动势的方法。
本标准适用于测量直径在0.3mm～1.0mm范围内贵金属热电偶丝材，其他尺寸和其他热电偶丝材在其它纯金属熔化点的热电动势测量也可参照进行。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 8170    数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T18035-2000   贵金属及其合金牌号表示方法

3  方法提要
熔丝法：根据纯金属熔化时温度不变和热电偶的中间金属法则，用少量的纯金丝、钯丝或铂丝缠绕在被测热电偶的测量端上，升温至出现熔化温坪，测量出被测热电偶在熔化温坪的热电动势值，取平均值作为测量结果。
4 试验仪器、设备及材料

4.1 试验仪器及设备

4.1.1 低电势直流电位计：准确度不低于0.01级及其相应的配套装置，或相当于同级准确度的其他电测设备。
4.1.2 高温检定炉：炉体长度约500mm，最高使用温度可达1800℃；检定炉的最高温区偏离中心位置不应超过20 mm，其均温区长度应为10mm～15 mm，温差不应大于±1℃。
4.1.3 偶丝通电退火装置：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。
4.1.4 冰点恒温器：用冰块经粉碎加水混合做成，恒温器有效深度应大于300mm
4.2 材料
4.2.1 熔丝：金、钯、铂熔丝，纯度≥99.99％，直径为0.2mm～0.3mm，充分清洗，退火处理为软态。
4.2.2屏蔽保护管：高纯氧化铝管，外层用直径为0.3mm～0.5mm的Pt70Rh丝绕制屏蔽导线。
4.2.3 绝缘管：高纯氧化铝管，充分清洗并焙烧。
4.2.4 清洗试剂及其他相应材料和器具等。
5 试样

5.1 取样
在每根被测偶丝的两端各截取1000mm~1200 mm作为测量样品。
5.2 样品处理
5.2.1 样品清洗：将其所取样品先用5％～10％的化学纯氢氧化钠溶液煮沸5～10 min，用清水洗净，再用30％～50％的化学纯盐酸溶液在常温下浸渍1h或煮沸10~15 min，然后用蒸馏水煮沸洗净。   

5.2.2 样品退火：将清洗干净的样品悬挂在通电退火装置中进行通电退火，偶丝在通电退火时应防止空气对流，偶丝各种直径的退火时间及通电电流如表1所示。
表 1    常用贵金属热电偶丝材通电退火方法
	偶丝直径
mm
	退火电流及退火时间，A/min

	
	Pt
	Pt90Rh
	Pt87Rh
	Pt94Rh
	Pt70Rh

	1.0
	16.0/300
	17.0/240
	17.0/240
	16.5/240
	18.0/180

	0.9
	14.5/270
	15.5/210
	15.5/210
	15.0/210
	16.5/150

	0.8
	13.5/240
	14.5/180
	14.5/180
	14.0/180
	15.5/120

	0.7
	12.5/210
	13.5/150
	13.5/150
	13.0/150
	14.5/90

	0.6
	11.5/180
	12.5/120
	12.5/120
	12.0/120
	13.5/60

	0.5
	10.5/180
	11.5/120
	11.5/120
	11.0/120
	12.0/60

	0.4
	8.3/120
	9.3/90
	9.3/90
	8.8/90
	9.8/40

	0.3
	5.0/90
	6.0/60
	6.0/60
	5.5/60
	6.5/40


5.2.3 将退火后的样品套上绝缘管，并配对构成热电偶试样(以下简称试样)。

5.3 试样制备

根据被测热电偶丝材技术规范要求的温度测定点，将不同的熔丝紧密缠绕在测量端上(3～5圈)，套入屏蔽保护管。
6  测量步骤

6.1 测量准备 

     接通高温检定炉的电源加热升温，待炉温升到接近测量点温度时，将制备好的试样的测量端平缓地置于炉内最高温区。将试样的参考端与测量导线进行可靠连接，并插入冰点恒温器内，插入深度约100~120 mm；测量导线的另一端与电位计联接。（测量系统见图1）
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图 1  熔丝法测量系统图
6.2 接通电位计测量系统，测量试样测量端上的熔丝熔化时的热电动势值。测量时，严格控制升温速度，待炉温升至熔丝熔化温度前5～10℃时，升温速度应控制在2～3℃／min，当温度升到熔丝熔化前2～3℃时，每隔15s测量一次，直到熔丝完全熔化为止。在熔丝整个熔化过程中至少测得5～9个数据，并记录其数值。
6.3 测量完第一次熔丝熔化时的热电动势后，降低炉温，取出试样，剪去3～5mm测量端，重新缠绕熔丝构成新的测量端，重复上述方法测量其热电动势值并记录。
7 数据处理

7.1数值的舍取
分别在每次熔丝完全熔化时所测得的数值中，取其相邻变差为0～1µV～2µV(视被测偶丝构成的热
电偶微分热电动势的大小而定)的4～5个数据的算术平均值，作为每次的测量结果。
    取其两次熔丝测量结果的算术平均值，作为被测偶丝构成的热电偶在该分度点的热电动势值的测量结果。
7.2 同一被测试样，在同一温度点上，两次热电动势测量结果的算术平均值不得超过0.2℃，否则应按上述要求进行重新测量。

7.3  数据的有效位数，取到小数点后第三位。末位数的修约按GB/T 8170的规定进行。

7.4  本方法的最大测量误差±0.3℃。
8试验报告

丝材的测量报告应包括下列内容：

a)样品名称；

b)规格；

c)炉号、牌号；

d)偶丝型号；

e)本标准号；

f)测量结果；

g)测量日期、测量人员和审核人。
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