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Введение
Международная температурная шкала от 1990 года (ITS-90) основана на последовательности 
фиксированных реперных точек. При температурах выше 273,16 K большинство фиксированных точек 
являются точками кристаллизации определенных чистых металлов. Чистый металл расплавляется и 
кристаллизуется при определенной температуре за счет поглощения или высвобождения скрытой теплоты 
плавления. Точка кристаллизации металла представляет собой фазовое равновесие жидкой и твердой фаз 
чистого металла при давлении в одну стандартную атмосферу (101,325 кПа). Точки кристаллизации индия, 
олова, цинка, алюминия, серебра, золота и меди являются определяющими фиксированными точками 
МТШ-90. Значения температуры для этих точек по МТШ-90, константы влияния давления и коэффициенты 
сопротивления в этих фиксированных точках в соответствии с опорной функцией ПТС по МТШ-90 
перечислены в Таблица 1.

Таблица 1. Определяющие точки кристаллизации металла по МТШ-90, константы давления и 
коэффициенты сопротивления

Соответствующая 
температура

Влияние давления в 
фиксированных точках

Wr (T90)
dWr/dt

( x 0,001)
dt/dP

(10-8 К/Па) [1]  
dt/dh

(10-3 К/м)Фиксированная 
точка T90 (K) t90 (°C)

Точка 
кристаллизации 
индия

429,7485 156,5985 4,9 3,3 1,60980185 3,801024

Точка 
кристаллизации 
олова

505,078 231,928 3,3 2,2 1,89279768 3,712721

Точка 
кристаллизации 
цинка

692,677 419,527 4.3 2,7 2,56891730 3,495367

Точка 
кристаллизации 
алюминия

933,473 660,323 7,0 1,6 3,37600860 3,204971

Точка 
кристаллизации 
серебра

1234,93 961,78 6,0 5,4 4,28642053 2,840862

Точка 
кристаллизации 
золота

1337,33 1064,18 6,1 10 -- --

Точка 
кристаллизации 
меди

1357,77 1084,62 3,3 2,6 -- --

[1] Эквивалентно милликельвинам на стандартную атмосферу.

Все эти фиксированные точки являются характерными стандартами температуры в соответствии с 
определением МТШ-90. В контролируемых условиях эти точки кристаллизации хорошо воспроизводимы. 
Разница между различными воспроизведениями точки кристаллизации должна быть в пределах 1,0 мК 
для точек кристаллизации индия, олова и цинка, и в пределах нескольких милликельвинов для точек 
кристаллизации алюминия, серебра, золота и меди. Для вашего удобства компания Fluke разработала 
герметичную конструкцию ампулы и новый метод воспроизведения точек кристаллизации, которые 
упростили воспроизведение этих фиксированных точек.
Металлические ампулы 5944/5945/5946/5947 с фиксированной точкой кристаллизации входят в линейку 
ампул Fluke с фиксированной точкой (см. Рис. 1). Ампулы 5944/5945/5946/5947 с фиксированной точкой 
не только обеспечивают преимущество минимальных погрешностей ампул Fluke с фиксированной 
точкой (590X и 591X), но и обладают гораздо более прочным и надежным корпусом. Вам не придется 
беспокоиться, что ампула сломается. Новую ампулу можно транспортировать обычным способом, что 
позволяет избежать неудобств при перемещении ампулы из одного места в другое.
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gpq001.bmp
Рис. 1. Металлическая ампула с точкой кристаллизации

Эти точки кристаллизации необходимы для калибровки стандартного платинового термометра 
сопротивления (ПТС). Для различных поддиапазонов необходимы разные наборы точек кристаллизации, 
как показано в Таблица 2.

Таблица 2. Поддиапазоны МТШ-90 и точки кристаллизации, необходимые для калибровки

Поддиапазон Требуемая точка кристаллизации

От 0 до 961,78 °C Точки кристаллизации олова, цинка, 
алюминия и серебра

От 0 до 660,323 °C Точки кристаллизации олова, цинка и 
алюминия

От 0 до 419,527 °C Точки кристаллизации олова и цинка
От 0 до 231,928 °C Точки кристаллизации индия и олова
От 0 до 156,5985 °C Точка кристаллизации индия
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Перед началом работы

Используемые символы
Таблица 3 содержит международные электрические символы. Некоторые или все эти символы могут 
использоваться на приборе или в данном руководстве.

Таблица 3. Международные электрические символы

Символ Описание Символ Описание

X Опасное напряжение o Выкл.

: Горячая поверхность (Опасность 
ожога) I Вкл.

W Опасность. Важная информация. 
См. руководство. I Предохранитель

B Переменный ток M Аккумулятор

D Переменный ток – Постоянный ток ;
Соответствует действующим 
в Австралии требованиям по 
электромагнитной совместимости.

F Постоянный ток )
Соответствует действующим в 
Северной Америке стандартам 
безопасности.

T С двойной изоляцией P Соответствует нормативам ЕС

. Заземление 
Не утилизируйте данное изделие 
вместе с неотсортированными 
бытовыми отходами. Информация 
по утилизации имеется на веб-сайте 
Fluke.

CAT II
Оборудование категории CAT II защищено от переходных процессов, вызываемых 
энергоемким оборудованием стационарных установок, например телевизорами, ПК, 
портативными инструментами и другой домашней техникой.
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Информация по технике безопасности
Используйте этот прибор исключительно с целью, описанной в данном руководстве.  В противном случае 
имеющиеся в нем средства защиты могут быть повреждены.
Под терминами «предупреждение» и «предосторожность» понимается следующее.
• «Предупреждение» определяет состояния и действия, которые могут представлять опасность для 

пользователя.
• «Предосторожность» определяет состояния и действия, которые могут повредить используемый 

прибор.

ПредупреждениеW

Во избежание травмы следуйте этим указаниям:
• НЕ используйте данный прибор в иных, кроме калибровочной работы, целях.
• НЕ используйте этот прибор в средах, не указанных в данном руководстве пользователя.
• Придерживайтесь всех правил техники безопасности, перечисленных в данном 

руководстве пользователя.
• Не оставляйте платиновый терморезистор в установленном положении на длительное 

время, это может привести к нагреванию его рукоятки.
• Поверочное оборудование должно быть использоваться только обученным персоналом.
• Используйте данный Прибор только по назначению. Ненадлежащая эксплуатация 

может привести к нарушению степени защиты, обеспечиваемой Прибором.
• Не используйте Прибор и отключите его, если он имеет повреждения.
• Используйте Прибор только в помещении.
• Ремонт Прибора следует доверять только авторизованным специалистам.

ПредосторожностьW

Во избежание возможного повреждения прибора следуйте 
приведенным ниже указаниям:
• Содержите элемент в чистоте и избегайте контакта с голыми руками, водопроводной 

водой и загрязненными платиновыми терморезисторами.  Если есть вероятность, что на 
элемент попала грязь, почистите кварцевый кристалл химически чистым спиртом перед 
его установкой в печи.

• Используйте прибор только в вертикальном положении.

Контактные координаты Fluke Calibration
Чтобы связаться с компанией Fluke Calibration, позвоните по одному из указанных ниже телефонов:
• Служба технической поддержки в США: 1-877-355-3225
• Служба калибровки/ремонта в США: 1-877-355-3225
• Канада: 1-800-36-FLUKE (1-800-363-5853)
• Европа: +31-40-2675-200
• Япония: +81-3-6714-3114
• Сингапур: +65-6799-5566
• Китай:  +86-400-810-3435
• Бразилия:  +55-11-3759-7600
• В других странах мира: +1-425-446-6110
Ознакомиться с данными о приборе и загрузить последние обновления можно на веб-сайте компании Fluke 
Calibration по адресу www.flukecal.com.
Прибор можно зарегистрировать по адресу http://flukecal.com/register-product.
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Технические характеристики
Технические характеристики металлических ампул с фиксированной точкой 5944/5945/5946/5947 см. в 
Таблица 4 ниже.

Таблица 4. Технические характеристики

Номер модели 5944 5945 5946 5947
Соответствующая температура МТШ-90 156,5985 °C 231,928 °C 419,527 °C 660,323 °C
Расширенная неопределенность k=2, ампула 0,6 °C 0,8 °C 1,0 °C 2,0 °C
Расширенная неопределенность k=2, 
используемая в 9260, кривая плавления

1,2 °C 1,6 °C 2,0 °C 4,0 °C

Чистота металла >99,9999 % >99,9999 % >99,9999 % >99,9999 %
Количество металла 660 г 655 г 648 г 200 г
Наружный диаметр ампулы 41,3 мм 41,3 мм 41,3 мм 41,3 мм
Общая высота ампулы 222 мм 222 мм 222 мм 222 мм
Внутренний диаметр канала для установки 
датчиков

7,8 мм 7,8 мм 7,8 мм 7,8 мм

Общая глубина погружения[1] 156 мм 156 мм 156 мм 156 мм
[1] Расстояние от нижней части канала для установки датчиков до верхней поверхности чистого металла. 

Рабочие условия
Хотя данный прибор и был сконструирован для оптимальной долговечности и беспроблемной 
эксплуатации, он требует осторожного обращения. Прибор не должен использоваться в излишне 
запыленной или грязной обстановке.

Конструкция
Ампула 5944/5945/5946/5947 с точкой кристаллизации металла показана на Рис. 2. Походящее количество 
металла (См. Таблица 4) с чистотой 99,9999+ % расплавлено в графитовом тигле с графитовой крышкой и 
каналом для установки датчиков. Содержание примесей в графите не превышает 5 ppm. Перед загрузкой 
металлического образца все графитовые детали подвергаются воздействию высокой температуры в 
условиях высокого вакуума. Во время производственного процесса важно не допускать попадания грязи 
на поверхность графитовых деталей. Графитовый тигель в сборе с металлом высокой чистоты заключен 
в металлическую наружную оболочку и подключен к системе высокого вакуума. В течение нескольких 
дней ампула откачивается до надлежащего давления при температуре, близкой к точке кристаллизации. 
В течение этого периода ампула очищается с помощью аргона высокой чистоты, чтобы удалить любые 
загрязнения. В конце ампула заполняется чистым аргоном 99,999 % и окончательно герметизируется 
в точке кристаллизации. Давление аргона в ампуле в точке кристаллизации регулируется на значении 
101 325 Па, фактическое значение давления регистрируется. Используя информацию в разделе 
«Коррекция разности давлений», можно выполнить небольшую регулировку разности давлений.
Ампула в металлическом корпусе предназначена для использования не только в базовой печи с 
фиксированной точкой (модель 9114), но и в небольшой переносной печи (модель 9260) Общая глубина 
переносной печи составляет около 270 мм (10,6 дюйма), что позволяет выполнить калибровку коротких 
щупов с фиксированной точкой. В верхней части (пространство над ампулой с фиксированной точкой) 
печи необходимо предусмотреть тепловую изоляцию не менее 50 мм, чтобы поддерживать хорошую 
равномерность вертикальной температуры в ампуле. Это означает, что общая длина ампулы ограничена 
примерно до 220 мм. Таким образом, общая глубина погружения в чистый металл составляет 156 мм 
(Рис. 2). Общая глубина погружения (156 мм) немного больше, чем возможно в кварцевой стеклянной 
ампуле 591X (140 мм), но меньше, чем в стеклянной ампуле размером 590X (195 мм). Во время калибровки 
в фиксированных точках мы уделяем особое внимание улучшению или устранению погрешности 
теплопроводности. Применяются очень тонкие металлические трубки (толщина 0,01 дюйма), поскольку 
возвратная ампула снижает электропроводность до минимума. Точное соответствие между металлической 
и графитовой ампулой улучшает теплопроводность в радиальном направлении и уменьшает погрешность 
теплопроводности.
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Рис. 2. Металлическая ампула с фиксированной точкой 5944/5945/5946/5947

Правила ухода и обращения
Ампула с фиксированной точкой 5944/5945/5946/5947 отличается хрупкостью. Необходимо соблюдать 
чрезвычайную осторожность при эксплуатации и транспортировке ампулы. Металлический корпус 
очень прочный, однако графитовый тигель отличается хрупкостью. Для обеспечения безопасности 
рекомендуется держать ампулу в вертикальном положении, как показано на Рис. 2. Однако 
кратковременная установка холодной ампулы в горизонтальное положение не приведет к ее повреждению. 
Переворачивание вверх дном может привести к повреждению ампулы. Храните ампулу в вертикальном 
положении и в безопасном месте. Будьте осторожны при обращении с ампулой.
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Ампула может быть поставлена коммерческим перевозчиком со следующей подготовкой:
• Во время транспортировки удерживайте ампулу в вертикальном положении.
• Поместите ампулу в деревянный ящик, специально предназначенный для ампулы с фиксированной 

точкой, затем поместите деревянный ящик с ампулой в большой пакет с пеноматериалом вокруг 
деревянного корпуса.

• Во время транспортировки избегайте толчков, ударов и сильной вибрации. Используйте индикаторы 
ударов, контроля и наклона.

Если внимательно соблюдать инструкции, указанные в настоящем руководстве, и аккуратно использовать 
ампулу с фиксированной точкой 5944/5945/5946/5947, то она будет служить вам в течение долгих лет.

Воспроизведение фиксированной точки
Как было указано во введении, абсолютно герметичная металлическая ампула Fluke с фиксированной 
точкой позволяет легко воспроизвести точку кристаллизации. Чтобы получить максимальную точность, 
необходимо иметь общие понятия о процессе кристаллизации идеального чистого металла.

Справочная информация
Теоретически температуры плавления и кристаллизации для идеального чистого металла одинаковы. 
Тем не менее, с введением загрязнений в металл точки равновесия плавления и кристаллизации обычно 
немного снижаются. Площадка кристаллизации идеального чистого металла должна быть плоской. 
Единственное исключение составляет процесс переохлаждения. Как правило, примеси в металле придают 
площадке небольшой отрицательный уклон. Большая часть различных загрязнений может привести к 
резкому снижению площадки кристаллизации. Например, примеси галлия в олове приводят к резкому 
снижению площадки кристаллизации. 
Некоторые типы загрязнений могут привести к повышению площадки. Например, наличие примесей золота 
в серебре становятся причиной повышения площадки кристаллизации. Поведение металла очень высокого 
уровня чистоты, 99,9999 % или выше, очень приближено к поведению идеального чистого металла. 
На Рис. 3 показана разница между кристаллизацией идеального чистого металла и металла высокой 
чистоты. Приблизительный эффект загрязнения в точке равновесия можно рассчитать с помощью первой 
криоскопической постоянной. Этот расчет рассмотрен в рекомендациях по использованию международной 
температурной шкалы 1990 (МТШ-90). 
Для сравнения показатели общей неопределенности, первой криоскопической константы, требований 
к чистоте металла и разности в точке ликвидуса приведены в Таблица 5. Используя ПТС в современной 
стандартной климатической лаборатории, можно определить изменение температуры до 0,01 мК 
(0,00001 °C). Таким образом, лучшим методом определения точки кристаллизации с помощью реального 
образца является тот, который измеряет температуру, ближайшую к точке кристаллизации идеального 
чистого металла. Начало кривой очень медленной кристаллизации металла высокой чистоты является 
ближайшей температурой к идеальной точке кристаллизации, которую можно получить в современной 
стандартной лаборатории. Обнаружено, что для этого лучше всего подходит метод медленной 
индуцированной кристаллизации (подробная информация о методе будет представлена ниже). Очень 
медленная кристаллизация обеспечивает достаточно времени для калибровки различных ПТС на 
начальном этапе обычной кристаллизации.

Таблица 5. Сводная информация о первых криоскопических постоянных и ожидаемых эффектах 
загрязнений

Вещество
1-я 

криоскопическая 
постоянная

Уровень 
загрязнения

Отклонение от 
точки чистого 

ликвидуса
Индий 0,00732/K 99,99999 % -0,05 мК
Олово 0,00329/K 99,9999 % -0,3 мК
Цинк 0,00185/K 99,9999 % -0,5 мК
Алюминий 0,00149/K 99,9999 % -0,7 мК
Серебро 0,000891/K 99,9999 % -1,1 мК
Золото 0,000831/K 99,9999 % -1,2 мК
Медь 0,000857/K 99,9999 % -1,2 мК
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Рис. 3. Сравнение кривой кристаллизации для одной ампулы
Максимальная точность воспроизведения возможна благодаря созданию второй, статической межфазной 
поверхности твердая–жидкая среда, непосредственно окружающей канал для установки датчиков. 
Описанная выше технология позволяет создать в ампуле две межфазные поверхности жидкая–твердая 
среда. После того как чистый металл расплавится, необходимо поддерживать температуру в печи на 
2 °C выше точки кристаллизации в течение ночи. На следующее утро уменьшите температуру печи 
примерно на 2 °C ниже точки кристаллизации со скоростью 0,5 °C в минуту. Для контроля температуры 
чистого металла используется ЭПТС, установленный в ампулу. Как только произойдет повторный нагрев 
(указанная температура перестанет уменьшаться и начнет расти), выньте ПТС из печи и последовательно 
вставьте в ампулу два холодных стержня из кварцевого стекла, каждый стержень должен находиться в 
ампуле около двух минут. Установите в печи температуру примерно на 0,5 °C ниже точки кристаллизации. 
Холодные стержни из кварцевого стекла поглощают тепло из чистого металла, а вокруг канала для 
установки датчиков немедленно кристаллизуется тонкий слой чистого металла. Непрерывная межфазная 
поверхность жидкая-твердая среда максимально возможно закрывает датчик калибруемого ПТС. На 
стенке графитового тигля образуется еще одна межфазная поверхность жидкая–твердая среда. В этом 
случае внешняя межфазная поверхность медленно расширяется, поскольку жидкая среда продолжает 
кристаллизоваться. В идеале это создает оболочку постоянной плотности, которая полностью окружает 
жидкость и в свою очередь окружает внутреннюю межфазную поверхность жидкая–твердая среда, 
граничащую с каналом ампулы (Рис. 4). Внутренняя межфазная поверхность является статической, за 
исключением тех случаев, когда происходит определенный процесс отвода тепла (например, установка 
холодного сменного термометра). Это измеренная термометром температура внутренней межфазной 
поверхности жидкая–твердая среда. Иногда внутренняя межфазовая поверхность жидкая-твердая среда 
называется поверхностью, определяющей температуру.



Металлические мини-ампулы с фиксированной точкой
Справочная информация

9

Оболочка

 
Проходная 

труба

Состояние плавления Состояние плавления

Твердый образец

Графитовый 
тигель

Жидкий 
образец

gpq004.eps
Рис. 4. Типичная конструкция ампулы точки кристаллизации с отображением межфазовой 

поверхности жидкая–твердая среда
Для процесса, описанного здесь, очень важно, чтобы ампула с фиксированной точкой находилась в 
однородной стабильной среде с контролируемой температурой. Для удовлетворения этих требований 
мы разработали несколько конструкций стационарных печей. Печь модели 9114 оснащена тремя 
независимыми подогревателями и контроллерами, которые предназначены для использования в 
температурном диапазоне до 680 °C, как показано на Рис. 5.
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Рис. 5. Внутренняя часть печи 9114 с ампулой точки кристаллизации, вид в разрезе
Небольшая переносная печь 9260 с фиксированной точкой намного короче, чем обычные печи, и ее легко 
можно использовать на столе или на рабочем стенде (Рис. 6). Общая высота печи - 489 мм, наружный 
диаметр - 209 мм, а вес - около 17 кг. Модель 9260 обеспечивает упрощенное воспроизведение кривых 
кристаллизации или плавления. Печь 9114 не позволяет калибровать датчики длиной менее 430 мм 
(17 дюймов). Печь 9260 позволяет калибровать датчики длиной от 220 мм (9 дюймов). Для обеспечения 
равномерной температуры вокруг ампулы с фиксированной точкой используются три нагревателя. 
Основной нагреватель охватывает всю длину печи, тогда как верхние и нижние нагреватели охватывают 
только верхние и нижние части печи соответственно. В печи 9260 используется только один контроллер. 
Программное обеспечение в контроллере блока используется для регулировки соотношения трех 
нагревателей. Этот метод позволяет добиться равномерности температуры в пределах ампулы в диапазоне 
±0,1 °C или лучше.
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Рис. 6. Внутренняя часть печи 9260 с ампулой точки кристаллизации, вид в разрезе
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Таблица 6. Печи для фиксированных точек и однородность распределения температуры

Фиксированная точка Используемое оборудование Равномерность температуры

Точка кристаллизации индия Печь модели 9114, три зоны ±0,01 °C
Точка кристаллизации олова Печь модели 9114, три зоны ±0,015 °C
Точка кристаллизации цинка Печь модели 9114, три зоны ±0,02 °C
Точка кристаллизации индия Печь модели 9260, три зоны ±0,05 °C
Точка кристаллизации олова Печь модели 9260, три зоны ±0,08 °C
Точка кристаллизации цинка Печь модели 9260, три зоны ±0,10 °C

Перед введением в любую печь необходимо поместить ампулу в защитную оболочку. В идеале каждая 
ампула должна храниться в индивидуальной оболочке. Изоляция из керамического волокна помещается в 
нижнюю часть корзины для защиты ампулы. Кроме того, изоляция также устанавливается в верхней части 
ампулы для защиты и снижения потерь тепла.

Вертикальный градиент температуры и регулировка 
точности контроллера

Регулировка вертикального градиента температуры
Перед тем как образец ампулы с фиксированной точкой будет расплавлен, вертикальный градиент 
температуры должен находиться в пределах требуемой спецификации. В противном случае ампула может 
сломаться. Поэтому вертикальный градиент температуры следует измерять при каждой установке ампулы 
в печь и проверять его не реже одного раза в шесть месяцев. Печи модели 9114 и 9260 представляют 
собой трехзонные печи, и их градиент температуры можно регулировать через нагреватели верхней и 
нижней зоны.

Метод проверки вертикального градиента температуры
Установите температуру печи на 5 °C ниже точки плавления образца. Например, температура плавления 
цинка составляет 419,527 °C; температура печи должна быть установлена на 414,5 °C. Поддерживайте 
температуру в течение минимум 4 часов (стабилизация) после того, как температура на дисплее печи 
достигнет заданной температуры. ПТС перемещается вверх на 120 мм (4,7 дюйма) от нижней части 
термометра, а затем обратно в нижнюю часть. ПТС перемещался с шагом 40 мм (1,6 дюйма), на каждой 
глубине были выполнены измерения. После каждого перемещения и перед каждым измерением был 
предусмотрен двухминутный период стабилизации. Температура по вертикали должна соответствовать 
техническим условиям печей. В идеале равномерность температуры в печи 9114 и 9260 должна 
соответствовать равномерности, указанной в Таблица 6. Если печь не соответствует требованиям, 
необходимо отрегулировать вертикальный градиент температуры с помощью верхнего и нижнего 
нагревателя.

Регулировка точности дисплея контроллера
После регулировки градиента температуры абсолютная погрешность прибора может измениться, 
поэтому после выполнения вертикальной регулировки градиента ее необходимо проверить. Смещение 
в точности следует учитывать или откорректировать во время воспроизведения фиксированных точек. 
Точность контроллера следует проверять после того, как образец полностью расплавится при каждом 
воспроизведении фиксированной точки. Процедуру калибровки см. в соответствующем руководстве 
пользователя печи. Для измерения точности контроллера необходимо использовать калиброванный ПТС.

Процедура воспроизведения точки кристаллизации
Все ампулы точек кристаллизации в металлическом корпусе воспроизводятся вручную аналогичным 
образом.
1. Аккуратно вставьте ампулу с оболочкой в печь.
2. Поместите как можно больше теплоизоляционного материала на верхнюю часть ампулы с 

фиксированной точкой (в защитную оболочку и в верхнюю часть сосуда).
3. Установите температуру печи примерно на 5 °C выше точки кристаллизации. Дождитесь полного 

расплавления металла.
4. После того как металл полностью расплавится, печь устанавливается на стабильную температуру на 

2 °С выше точки кристаллизации на всю ночь.
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5. На следующее утро температура печи медленно понизится (примерно 0,1 °C в минуту). Для контроля 
температуры образца чистого металла в ампулу вводится ПТС. Температура металлического образца 
опускается ниже точки кристаллизации перед повторным нагреванием. Величина переохлаждения 
зависит от металла.

6. После повторного нагрева немедленно извлеките термометр из печи и по очереди вставьте два 
холодных (комнатной температуры) кварцевых стержня или трубки в ампулу с фиксированной точкой, 
держите каждый стержень в ампуле в течение двух минут.

7. Отрегулируйте печь на стабильную температуру примерно на 0,5 °C ниже точки кристаллизации.
8. Вставьте предварительно нагретый калибруемый ПТС в ампулу. Прежде чем вставлять ПТС в ампулу, 

нагрейте его в течение тридцати минут, чтобы выполнять калибровку при температуре примерно на 
2 °C выше точки кристаллизации.

9. Достижение равновесия между датчиком ПТС и образцом чистого металла займет от 30 до 40 минут. 
После достижения равновесия можно начинать измерения.

Данная процедура обеспечивает очень стабильную и долгую температурную площадку на кривой 
кристаллизации, которая обычно составляет более двадцати часов. Изменение температуры в первой 
половине площадки обычно находится в пределах ±0,2-0,3 мК. Типичная кривая кристаллизации показана 
на Рис. 7.
Многие ПТС можно калибровать на одной площадке кристаллизации. Если необходимо выполнить 
калибровку нескольких ПТС в процессе одной кристаллизации, необходимо выполнить предварительный 
нагрев ПТС.
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Рис. 7. Типичная кривая кристаллизации для ампулы из цинка
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Процедура определения точки плавления
Точка плавления ампул в металлическом корпусе воспроизводится вручную аналогичным образом.

Примечание�
Для оптимизации воспроизведения точки плавления рекомендуется 
предварительно прогреть все датчики перед установкой в ампулу с 
металлическим корпусом. Датчики можно предварительно разогреть 
в нагревательной камере (доступно не на всех печах) или в печи 
для отжига, работающей при той же температуре, что и ампула в 
металлическом корпусе.

Примечание�
Для новой настройки или установки рекомендуется контролировать 
площадку плавления с помощью ПТС и записывать данные на 
протяжении всей площадки. Это позволяет определить длину 
площадки.

1. Установите температуру печи примерно на 5 °C ниже точки кристаллизации.
2. После того как температура печи достигнет заданной температуры, подождите 30 минут для 

стабилизации и уравновешивания.
3. Установите температуру печи на 0,8 °C выше точки кристаллизации при скорости сканирования 

1,5 °C в минуту.
4. После того как температура печи достигнет заданной температуры, установите контрольный 

стандартный ПТС (при наличии) в печь для предварительного нагрева или печь для отжига (см. 
примечание выше).

5. Подождите 30 минут, пока ампула с фиксированной точкой не достигнет равновесного значения и не 
перейдет на площадку плавления.

6. Вставьте контрольный стандартный ПТС в ампулу.
7. Достижение равновесия между датчиком ПТС и образцом из чистого металла займет от 30 до  

40 минут. После достижения равновесия можно начать измерения.
8. Для завершения площадки рекомендуется повторно измерить контрольный стандарт.
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Коррекция разности давлений
Это процедура, используемая в лаборатории Fluke для герметичных ампул Fluke с фиксированной точкой. 
В промышленности иногда применяются и другие процедуры. За исключением нескольких тройных точек, 
значения температуры, назначенные для определяющих фиксированных точек по МТШ-90, соответствуют 
значениям температуры при стандартном атмосферном давлении 101,325 кПа. Фактическое давление 
в ампуле может отличаться от стандартного значения. В ходе производства ампулы с фиксированной 
точкой можно легко закупорить элемент, если давление в элементе немного меньше, чем давление в 
помещении. Фактическое давление в ампуле точно в фиксированной точке было измерено в лаборатории 
Fluke. Это фактическое давление аргона в ампуле в точке кристаллизации указано в отчете о тестировании 
или сертификации, что позволяет рассчитать поправку на разность давлений. Во время измерения в 
фиксированной точке датчик ПТС обычно размещается на высоте, которая находится на «h» метров ниже 
верхней поверхности чистого металла; из-за статического напора давление там выше, чем на поверхности. 
МТШ-90 предоставляет все необходимые коэффициенты для расчета коррекции разности давлений; 
коэффициенты перечислены в Таблица 7.

Таблица 7. Коэффициенты для разности давлений некоторых определяющих фиксированных точек

Вещество

Соответствующее 
значение 

равновесной 
температуры 

 
T Кельвина (K)

Температура 
при 

давлении, p 
K1; dT/dp  

(10 -5 мК/Па) 

Изменение 
глубины K2 : 
dT/dh (мК/м)

Приблизительно 
dW/dt

Аргон (T) 83,8058 25 3,3 0,004342
Ртуть (T) 234,3156 5,4 7,1 0,004037
Вода (T) 273,16 -7,5 –0,73 0,003989
Галлий (M) 302,9146 -2,0 -1,2 0,003952
Индий (F) 429,7485 4,9 3,3 0,003801
Олово (F) 505,078 3,3 2,2 0,003713
Цинк (F) 692,677 4.3 2,7 0,003495
Алюминий (F) 933,473 7,0 1,6 0,003205
Серебро (F) 1234,93 6,0 5,4 0,002841
Золото (F) 1337,33 6,1 10 —
Медь (F) 1357,77 3,3 2,6 —
(T) - тройная точка
(M) - точка плавления 
(F) - точка кристаллизации

Коррекцию температуры, которая вызвана разностью давлений, можно рассчитать, используя следующее 
уравнение: 
Уравнение 1: Поправка на температуру в зависимости от давления
Δt = (P − P0) × k1 + h × k2)

P - фактическое давление аргона в ампуле точно при температуре фиксированной точки
P 0 - стандартное атмосферное давление. Например, 101,325 кПа

k1 = dT
dP

k2 = dT
dh

h - глубина погружения средней точки датчика ПТС в металл, используемая для фиксированной точки
Глубина погружения средней точки датчика ПТС в ампулу Fluke 5944/5945/5946/5947 с фиксированной 
точкой составляет приблизительно 131 мм (расстояние от нижней части центральной ампулы до 
поверхности жидкого металла составляет примерно 0,156 м). Фактическое давление аргона в  
точке кристаллизации в ампуле, p, указано в отчете о проверке или сертификации. Температурная 
поправка, Δ t , может быть вычислена по Уравнению 1.
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Например:
Давление аргона в точке кристаллизации в цинковой ампуле точки кристаллизации S/N Zn-45001 
составляет 86 100 Па (86,10 кПа), как указано в протоколе испытаний. k1 и k2 для точки кристаллизации 
цинка можно найти в таблице 7, k1= 4,3 * 10 -5 мК/Па, а k2 = 2,7 мК/м. Средняя глубина погружения 
составляет 131 мм для большинства стандартных платиновых термометров сопротивления. Поэтому для 
расчета Δt используйте Уравнение 1. Подстановка значений в Уравнение 1:

(86,100 кПа – 101,325 кПа) 4,3 x 10-5 мК
Па  +0,131 м 2,7 мК

м  = -0,65 мК + 0,3 мК

Следовательно:
Δt = -0,301 мК 

Таким образом, фактическая температура датчика ПТС в точке полного погружения на площадке 
кристаллизации в ампуле рассчитывается с использованием Уравнения 2.
Уравнение 2: Расчет фактической температуры, t1 

t1 = t + Δt

Таким образом:

t1 = 419,527 °C − 0,000301 °C = 419,5267 °C
где t - определение температуры фиксированной точки (например, 419,527 °C для точки кристаллизации 
цинка).
Коэффициент сопротивления, W Zn, для конкретной ампулы точно в точке кристаллизации цинка можно 
рассчитать по следующей формуле. Значение dW/dt берется из таблицы 7.
Уравнение: Расчет W Zn для точного определения температуры фиксированной точки.

WZn = W(t1) − [Δt] dW
dt

Подстановка значений:
2,568917300 − (−3,01 x 10−3) x (3,495 ×10−3)

Таким образом, W Zn для ампулы:
WZn = 2,56891835




