
 

 

Pd-C和 Ru-C固定点的热力学和 ITS-90温度测量
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中国计量科学研究院，北京 100029

 【摘要】   报告了中国计量科学研究院在参与高温固定点热力学温度国际联合研究后对 Pd-C和 Ru-C两个新高温

固定点的研究成果，为 Pd-C(1 492 ℃)和 Ru-C(1953 ℃)设计了两种类型坩埚，可用于校准辐射温度计和高温热电

偶。Pd-C和 Ru-C的国际温标值 (T90)是由固定点-基准高温计外推测量，热力学温度 (T)则利用精密光电高温计

LP4测量获得，其中 LP4经过带有热力学温度值的 Co-C(1 324 ℃)、Pt-C(1 738 ℃)和 Re-C(2 474 ℃)内插分度。实验

结果表明：Pd-C和 Ru-C的 T 与 T90 之间的差值分别为 0.25 K和 0.29 K；Pd-C的 T 和 T90 的不确定度分别为 0.32 K
和 0.45 K, Ru-C分别为 0.49 K和 0.50 K。研究成果不仅为高温固定点的校准推广应用，也为传递热力学温度建立

了重要基础。
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Temperature Measurement of Pd-C and Ru-C Cells at NIM

LU Xiaofeng ,  ZHANG Tingting ,  DONG Wei ,  TANG Xiaojie ,  YUAN Zundong ,  WANG Tiejun
National Institute of Metrology, Beijing 100029, China

 【Abstract】  The results of the research on two new eutectic fixed point cells,  Palladium-Carbon (Pd-C) and Ruthenium-

Carbon (Ru-C), conducted by the National Institute of Metrology (NIM) after participating in an international joint study on

high-temperature fixed point cells thermodynamic temperatures are reported. Two types of crucibles were designed for Pd-C

(1492 °C) and Ru-C (1953 °C), which can be used to calibrate radiation thermometers and high-temperature thermocouples.

The  International  Temperature  Scale  of  1990  values  (T90)  of  Pd-C  and  Ru-C  are  measured  extrapolated  from  a  primary

standard  thermometer,  and  the  thermodynamic  temperature  (T)  is  obtained  using  a  precision  photoelectric  pyrometer  LP4

measurement,  where  LP4  is  interpolated  and  indexed  by  Co-C  (1324  °C),  Pt-C  (1738  °C)  and  Re-C  (2474  °C)  with

thermodynamic temperature values. The experimental results show that the differences between T and T90 of Pd-C and Ru-C

are 0.25 K and 0.29 K, respectively; the uncertainties of T and T90 of Pd-C are 0.32 K and 0.45 K, and those of Ru-C are

0.49 K and 0.50 K. The results not only promote the application of calibration for high-temperature fixed points,  but also

establish an important basis for transferring thermodynamic temperature.

 【Key words】  metrology, high temperature fixed point,  radiation thermometry, thermodynamic temperature,  uncertainty,

crucibles

 

0    引言

近 20年来，钴碳 (Co-C)、铂碳 (Pt-C)和铼碳

(Re-C)等金属-碳共晶高温固定点 (HTFP)一直是国

际温度计量实验室的研究热点 [1 − 3]，而钯碳 (Pd-

C)和钌碳 (Ru-C)作为新的候选固定点也显示出良

好的计量特性：复现性好、熔化范围小，熔化温度分 
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别接近 1 500 °C和 2 000 °C，正好处在不同类型高温

热电偶使用的关键上限温度点。这些高温固定点的

应用正在将辐射测温与热电偶的高温校准提高到一

个前所未有的水平[4 − 6]。

本文报告了中国计量科学研究院 (NIM)在参与

高温固定点热力学温度国际联合研究后对 Pd-C和

Ru-C两个新高温固定点的研究成果。设计了为校

准辐射温度计和热电偶的两种石墨坩埚，分别利用

精密光电高温计 LP4和基准高温计测量了两种类

型坩埚灌注而成的 Pd-C和 Ru-C热力学温度 (T)和
国际温标 (T90)值，其中 LP4通过带热力学温度值

的 Co-C、Pt-C和 Re-C内插分度，基准高温计经过

铜点外推校准。在这些固定点测得的 T 与 T90 的差

值与利用铜点 (T−T90)值外推计算的结果保持一致，

可为下一代国际温标提供修正数据参考。本文的研

究成果，不仅为高温固定点的校准推广应用，也为我

国未来实现直接传递热力学温度建立了重要

基础。 

1    Pd-C和 Ru-C石墨坩埚

本文设计了两种分别用于辐射测温和校准热电

偶的石墨坩埚，结构如图 1所示。其中一个坩埚空

腔内径为 3 mm，主要用于校准光电高温计；另一个

空腔内径为 7 mm，前端附加一个 3 mm的可拆卸光

阑，此光阑为提高该固定点用辐射测温法赋值时的

发射率。两种坩埚外径均为 25 mm，长度为 44 mm。

由于后者附加了一个 3 mm的光阑，所以使得其发射

率与前者类似，发射率计算估计值均为 0.999 7。石

墨坩埚的纯度为 99.999%，灌注前需要在 2 000 °C
的真空中烘烤一小时纯化。

 

 
图 1     石墨坩埚示意图

Fig.1   Schematic diagram of graphite crucible

将纯度为 99.999 9%的石墨粉分别与纯度为

99.999%的钯粉、纯度为 99.99%的钌粉按估算的比

例充分混合以用于固定点的灌注。高温灌注炉在氩

气的保护下，最高温度可达 2 200 °C，作为高温固定

点的灌注装置。表 1为坩埚的具体参数。

采用日本 Chino IR-R80高温黑体炉来实现 Pd-C
和 Ru-C高温固定点的复现。将坩埚用石墨绳和石

墨纸包裹装入已经优化的炉内位置，坩埚和石墨环

在炉内的位置布置如图 2所示。
 

表 1    Pd-C和 Ru-C坩埚参数
Tab.1    Parameters of Pd-C and Ru-C crucibles

HTFP 编号 纯度 金属来源 质量/g 空腔直径/mm

Pd-C
0318 99.999% Alfa Aesar 44.59 3
0518 99.999% Alfa Aesar 41.33 7

Ru-C
1 601 99.99% Tanaka 39.30 3
1 602 99.99% Tanaka 41.04 7

 

 
图 2     坩埚和石墨环的分布示意图

Fig.2   Schematic diagram of the distribution of crucible
and graphite rings 

2    Pd-C和 Ru-C坩埚的测量结果
 

2.1    通过 PSP外推法测量的 T90 值

中国计量科学研究院通过基准光电高温计 (PSP，
编号：93 001)复现高温温标并测量 Pd-C和 Ru-C的

T90 值。PSP名义波长为 660 nm，带宽为 11 nm，使用

直径 0.33 mm的视场光阑，当目标距离为 0.7 m 时
对应于测量目标直径约为 1 mm。当辐射源直径变

化 5 ~ 50 mm，辐射源尺寸效应 (size-of-source effect,
SSE)引起的亮度测量最大相对误差小于 1.5×10−4，
从 960 ℃ 到 2 900 ℃ 的非线性的影响几乎可以忽略，

文献 [7]详细介绍了高温基准复现 T90 的过程。

在高温固定点 T90 实验过程中，首先复现铜固

定点黑体并修正基准高温计的参考光电流，将其在

铜点处的漂移量作为基准高温计的短期稳定性。结

果表明，基准高温计在铜点的稳定性优于 0.05 K。

Pd-C和 Ru-C坩埚的 T90 值见表 2。从表中可

以看出，Pd-C两种类型坩埚的 T90 值差异仅为 0.03 K，

而 Ru-C的差异达到 0.19 K。由于两种类型坩埚的

发射率相同，Ru-C坩埚温度相差较大的因素推测为

钌粉的纯度不够导致不同坩埚的一致性不佳。
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表 3为 Pd-C和 Ru-C固定点的 T90 值的不确定

度评估: 包括基准高温计复现 T90 以及 Pd-C和 Ru-
C的测量。Pd-C固定点的不确定度为 0.42 K，Ru-
C固定点的不确定度为 0.50 K (k = 2)。
 

表 2    Pd-C和 Ru-C固定点的 T90 值
Tab.2    T90 values of Pd-C and Ru-C fixed point

HTFP 编号 T90/K

Pd-C
0318 1 764.78
0518 1 764.81

Ru-C
1 601 2 226.59
1 602 2 226.78

 

 
表 3    Pd-C和 Ru-C 的 T90 值不确定度评估/K
Tab.3    Uncertainty evaluation of T90 value

of Pd-C and Ru-C
不确定度 不确定度来源 Pd-C Ru-C

T90复现的不确定度

参考固定点的不确
定度 0.034 0.052

参考固定点的测量 0.051 0.032

光谱响应度测量 0.024 0.067

SSE 0.029 0.045

非线性 0.014 0.032

漂移 0.085 0.134

环境条件 0.001 0.003

增益 0.020 0.033

信噪比 0.014 0.007

重复性 0.095 0.112

高温固定点

空腔发射率 0.041 0.069

瞄准法向 0.033 0.045

拐点选取 0.075 0.020

重复性 0.050 0.040

T90不确定度
合成不确定度 0.21 0.25

扩展不确定度(k=2) 0.42 0.50
  

2.2    LP4内插的热力学温度

在欧盟联合研究项目“实施新开尔文”(InK)中，

精密光电高温计 (LP4，IKE, 编号：80-60)曾用来测

量 InK项目高温固定点 (Co-C、Pt-C和 Re-C)与中

国计量科学研究院自制同类型固定点的差值。InK
固定点的热力学温度值在 2015年已公开发布[8]，通

过对差值的修正，可以推导出我院自制高温固定点

的热力学温度值，差值如图 3所示。

LP4装有两个干涉滤光片，其中一个波长为650 nm，

另一个波长为 800 nm。利用 Sakuma-Hattori方程[9, 10]

的插值方法校准。

T =
c2

A · ln
(

C
I
+1
) − B

A
（1）

式中：T 为温度；c2 为第二辐射常数；I 为测量的光电

流；A、B、C 为待定系数。
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图 3     InK和 NIM固定点坩埚的温度差值

Fig.3   Temperature difference between InK and NIM
fixed point crucibles

 

使用表 4中 Co-C、Pt-C和 Re-C的热力学温度

内插校准 LP4，并求解 Sakuma-Hattori方程，可获得

650 nm和 800 nm两种滤光片下的待定系数。同样

利用铜点监测 LP4的稳定性，LP4在 650 nm波长的

稳定性优于 20 mK，在 800 nm波长的稳定性优于

15 mK。使用 LP4两个波长分别测量 Pd-C和 Ru-
C固定点的熔凝过程，通过对发射率的修正，可得熔

化拐点的 T 值，如表 5所示。在相同的可重复性水

平下，四个固定点在两个波长下的测量结果之间最

大差异不超过 50 mK。利用两个波长获取 Pd-C和

Ru-C的热力学温度值具有良好的一致性。尽管本

文 Pd-C和 Ru-C坩埚与参考文献 [11]中来源不同，

但测量结果表明，内插法与 PTB等国家直接测量的

热力学温度值相差不超过 0.1 ~ 0.2 K。
 
表 4    中国计量院自制高温固定点的 T值与不确定度 /K
Tab.4    T value and uncertainty of high temperature

fixed point made by NIM
固定点 编号 △T(InK-NIM) T U（k=2）

Co-C 5 0.015 1 597.38 0.29

Pt-C 5 0.101 2 011.33 0.36

Re-C 3 −0.092 2 747.93 0.48
 

Pd-C和 Ru-C热力学温度值的不确定度分别

为 0.32 K和 0.49 K，分析过程见表 6。
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表 5    LP4测量 Pd-C和 Ru-C的 T值
Tab.5    T value of Pd-C and Ru-C measured by LP4

HTFP 编号
热力学温度值/K

650 nm 800 nm

Pd-C
0318 1 764.98 1 765.03

0518 1 765.06 1 765.10

Ru-C
1 601 2 226.91 2 226.92

1 602 2 227.03 2 227.07

 
 

表 6    Pd-C和 Ru-C的热力学温度不确定度评价/K
Tab.6    Evaluation of thermodynamic temperature

uncertainty of Pd-C and Ru-C

不确定度 不确定度来源 Pd-C Ru-C

LP4不确定度

Co-C固定点 0.07 0.03

Pt-C固定点 0.10 0.19

Re-C固定点 0.01 0.04

SSE测量与修正 0.03 0.04

非线性 0.02 0.05

漂移 0.05 0.08

环境条件 0.01 0.01

增益 0.03 0.04

信噪比 0.01 0.01

高温固定点

空腔发射率 0.04 0.07

瞄准法向 0.03 0.04

拐点选取 0.02 0.03

重复性 0.05 0.04

T不确定度
合成不确定度 0.16 0.245

扩展不确定度(k=2) 0.32 0.49
  

2.3    T−T90 差异

根据上述测量结果，可计算出 Pd-C和 Ru-C固

定点的 T−T90 差值。Cu、Co-C、Pt-C和 Re-C固定

点的 T 值作为 InK项目报告一部分已公开发表 [8]，

T90 值可在文献 [12]中获得。表 7列出了我院自制

固定点的 T 值、T90 值以及 T−T90 值。

固定点 T 与 T90 之间的差值可以与以铜点 T−T90

外推值进行比较，如图 4所示。很明显，除在 Re-C
点差异略大外 (0.3 K)，两种方法的一致性在 0.1 K
以内，差值也小于国际公开的热力学温度最好不确

定度。

表 7    中国计量院自制固定点 T、T90 值以及 T - T90 值/K
Tab.7    The fixed point T, T90 value and T-T90 of NIM

HTFP No. T T90 T - T90

Cu 01 1 357.80 1 357.73 0.07

Co-C 5 1 597.38 1 597.19 0.19

Pd-C
0318 1 765.01 1 764.78 0.23

0518 1 765.08 1 764.81 0.27

Pt-C 5 2 011.33 2 011.12 0.21

Ru-C
1 601 2 226.92 2 226.59 0.33

1 602 2 227.05 2 226.78 0.27

Re-C 3 2 747.93 2 747.32 0.61
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图 4     固定点 T与 T90 的测量差值及以铜
点 T - T90 外推值

Fig.4   Measured discrepancy between T and T90 of fixed
points , and extrapolated value from T-T90 of Cu

  

3    结论

中国计量科学研究院设计了适用辐射温度计和

热电偶校准的两种类型固定点坩埚，并比较测量了

Pd-C和 Ru-C高温固定点的 T 值和 T90 值。Pd-C
的 T 与 T90 值分别为 1 765.05 K和 1 764.80 K，差值

为 0.25 K；Ru-C的 T 与 T90 值分别为 2 226.98 K和

2 226.69 K，差值为 0.29 K。高温固定点测量的 T 与

T90 差值与以铜点 T - T90 差值外推得到的结果基本

保持一致，可为未来新国际温标提供参考数据修

正。本文的研究成果有望在 1 500～2 000 ℃ 将高温

热电偶校准不确定度从过去的 3.2 ℃ 减小到 0.5 ℃
以内，也为我国未来实现直接传递热力学温度建立

了重要基础。
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