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摘要!研制了<($S级放射性活度微量热计绝对测量装置%进行了等温双杯量热计计体设计和最佳半

导体热电偶数目的理论计算及热电偶噪声水平估算!编写了微量热计数据获取和数据处理软件!进行了

电热校准实验%对该装置的校准结果表明!在输入<C$S电功率条件下!校准不确定度在"]以内%
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!!反应堆内的靶件经中子照射后可产生氚%
根据中子注量*截面等数据可计算氚的产生量%
但反应堆中的中子注量是变化的!很难准确测

量!因此!氚含量的理论计算误差较大%采用量

热法测量氚含量是最好的测量方法之一!它可

克服自吸收*计数损失*稀释过程*测量 依 赖 探

测效率等不利因素%目前!国内尚无 ,S 级以

下的纯"核素放射源量热法计量 校 准 装 置!通

常采用间接方法!测量过程复杂%早在"(世纪

)(年代末!日本8&R10̂6等(<E")研制了热流型微

量热计!使用半导体热电偶"O-"81=d5;"81=b型

与O-"81=dO-"51=’ 型$!灵 敏 度 为 <&<a
<(_C i,$#!测量<($S的功率!相当于<<ROP
的氚!测量不确定度达"]%为解决国内这一计

量 领 域 的 困 难!本 工 作 拟 建 立 < 台

<($S#C((,S的活度微量热计计量装置%



@!原理

放射源衰变能量被吸收体吸收后转化为热

能!从而使吸收物质的温度升高!有&

.@5
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式中&5 为 样 品 实 际 输 出 功 率#. 为 活 度#1为

放射源<次 衰 变 放 出 的 平 均 能 量#<为 需 考 虑

的修正项%
吸收物质由于吸收了射线能量!同时!按牛

顿冷却定律传递热量给周围介质!有&

7E
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式中&"为吸收物质的总热容#E*E( 分别为吸

收体和量热计的环境温度#F 为吸收物质与量

热计外套间的总传热系数#)为时间%
对于等温量热计!E( 不变!积分得&

EAE( @5F <A1A
F)

" $" "=$

!!当)-j时!有&

5@F"EAE($ "!$

!!当参考温度恒定时!热电偶产生的热电势

(是测量 温 度 的 单 值 函 数%因 此!绘 制(与5
的关系曲线!可方便进行放射源活度校准(=E!)%

对于有较高"能 量 的 核 素!因 韧 致 辐 射 逃

逸引起的能量损失必须予以考虑%如果从量热

计外测量照射量率G>!逸出的能注量率)估计

为&)."!)>H<(A
F2"G>%式中&2为距离!,%

B!量热计计体设计制作

采用 双 杯 型 等 温 热 流 微 量 热 计 设 计"图

<$%选用半导体热电偶进行温度测量!灵敏度

可比金属热电偶高几个数量级#双杯型对称结

构可消除寄生电势和微小的温度波动影响!只

输出来自样品的信号!可提高仪器的精确度和

灵敏度#等温热流量热计的杯体温度平衡后!不
受测量时间的影响!热平衡时间常数在设计制

作过程中可调节%
量热杯外壁加工有(&C,,宽的螺纹凹槽

线!用于绑定加热锰铜电阻丝!绕好的<%杯电

阻值为<((&(<>&!标准偏差为=&C<a<(_!&!

"%杯电阻值为<((&(!)&!标准偏差为"&!Fa
<(_!&%用 程 控 直 流 电 源 f/N8VB/I"!((提

供加热电压!用数字多功能表f/N8VB/I"(("

图<!量热计装置简图

:-3&<!5.91,1$Z,-.2$.6%$2-,1+12

监测电阻丝两端的加热电压%除测量仪表外!其
它部件均置于 S8?EF(高精度恒温箱内%

整个量热计装置可分为量 热 计 体*控 温 箱

以及测量单元=部分%量热杯及其附带的加热

电阻和半导体热电偶置于量热计体内!量热计

体是由恒温体*绝热密封材料和保护外壳组成

的核心测量室!以维持量热计最根本的测量环

境%两层绝热密封材料采用发泡剂自然发泡成

型!绝热性能优异%
控 温 箱 提 供 量 热 计 的 恒 温 环 境!采 用

S8?EF(型高精度 恒 温 箱!它 是<种 高 精 度 自

控式数显温度检定装置!具有温度稳定性好*温
场均匀*控温精度高等特点!制冷系统采用进口

全封闭制冷机!具有噪声低*可靠性好*寿 命 长

等特点!精密数显温控仪按bN?调节规律!实现

温度自动恒温控制%控温箱工作原理示于图"%
温度控制系统是控温箱性能指标的决定性

因素%为此!对温度控制器进行了改进和设计!
设置了电源电压补偿电路和制冷机非线性补偿

电路!并对主要电阻元件的温度漂移有严格要求!
从而使恒温箱"!9的波动度优于k(&<i%

本控温系统的最大优点是升温过程中基本

无过冲现象!过渡时间短%由铂热电阻 温 度 计

b+<((感受的温度!经测温电桥变成电信号!再

经放大器放大及非线性补偿器!把非线性电信

号转变成线性电信号!它和温度设定的电信号

同时进入选择开关!再经*,?转换器分别在数

码显示器上显示测量温度或设定温度值%系统

还设有零位校准电路!使显示值精确保持当前

信 号%进 入 抗 积 分 饱 和 器 和bN?调 节 器 后!再

)(< 原子能科学技术!!第!"卷



图"!控温箱工作原理图

:-3&"!S$2̂-03Y2-0.-Y%1$Z+1,Y126+K21.$0+2$%%-03

经时间比例控制单位!用单相移向过零触发器

电路输出脉冲信号!驱动双向可控硅!最后完成

控制电加热器的加热功率!恒定箱温%制 冷 剂

循环流动图示于图=%

图=!制冷剂循环流动图

:-3&=!L4.%1$Z.$0710U6+$2

A!半导体热电偶结构及性能分析

A&@!半导体热电偶结构

半导体热电偶示意图示于图!%半导体热

电 偶 材 料 是 以 碲 化 铋 为 基 体 的 三 元 固 溶 体 合

金!其中b型为O-"81=E5;"81=!’型为O-"81=E
O-"51=!采用垂直区熔法提取晶体材料!该材料

是目前广泛使用的半导体制冷材料%

图!!半导体热电偶示意图

:-3&!!5.91,1$ZU1,-.$07K.+$2+912,$.$KY%1

在本量热计装置中!半导体 热 电 偶 起 双 重

作用!既是探测元件!又是传热元件%作为探测

元件!随数目的增多!量热计的灵敏度 变 高#作

为 传 热 元 件!随 数 目 的 增 多!吸 收 体 的 温 升 变

小!测量精度降低(C)%所以!热电偶的数目不宜

过多!也不宜过少!最佳热电偶的数目应由理论

分析和实验确定%

A&B!最佳热电偶数目理论计算及其确定

稳态时!量 热 杯 的 温 升’EcI,F!其 中!

I 为加热功 率!F 为 总 的 传 热 系 数!包 括 辐 射

和传导热传输两项%令FcF<JdF(!J 为热

电偶数目!F<为热电偶相关项!F(为其他项!则

’EcI,"F<JdF($%
吸收体温升为’E 时!J 对 热 电 偶 测 得 电

势1c’EJK!K 为塞贝克系数%量热计灵敏

度L c1,I cKJ,"F<JdF($!<,LcF(,

KJdF<,K%令7"’EL$,7Jc(!得最佳热电

偶数目JcF(,F<%

F(与F<可 由 实 验 确 定!最 终 确 定 最 佳 热

电偶数目%

F(为除半 导 体 热 电 偶 芯 以 外 的 所 有 其 它

介 质 的 传 导 热 传 输 系 数 与 辐 射 热 传 输 系 数 之

和!F<为<对热电偶的传导热传输系数%
由美国物理学会手册"第=版!<>G"年$查

得&*%"W=c!(S+f
_<+,_<!&O-"81=c=&FS+

f_<+,_<!因 Fc&.,>!有 F(c!&(GS+

f_<!F<c(&(CS+f_<!因 此!JcF(,F<c
)<&!%

由于热电偶实际工艺的原 因!在<个 量 热

杯上串联了=个热电偶片!每个热电偶片上有

<C对 热 电 偶!实 际 取>(个 热 电 偶%选 定 的 半

导体热电偶尺寸及参数列于表<%

>(<第"期!!李!玮等&低能"活度微量热计性能研究



表@!选用热电偶参数

5*>+$@!J*%*’$)$%6076$+$;)$.)E$%’0;0-#+$

bE’
对数

数量
平均温

差,i
平均热

电势,#
粒子尺寸 外形"高a宽a长$ 灵敏度,"i+$#_<$

=< =G F(&= =&!C <,,a<,,a<&C,, =&C,,a<C&(,,a<C&(,, <&G!a<(_C

<C =G F(&> <&F< <,,a<,,a<&C,, =&C,,a<C&(,,a)&(,, =&G>a<(_C

<< <G !<&( <&G( <,,a<,,a<&C,, =&C,,a<C&(,,a)&(,, <&<!a<(_!

A&A!热电偶噪声

温度噪声来自于灵敏面与外界辐射交换的随

机性%探测器与外界的热耦合主要有辐射交换和

热传导两种形式!其中!辐射交换的热导率最小%
如果只考虑辐射交换!不计因支架和引线等引起

的热传导!热导率的极限值可根据斯忒藩E波耳兹

曼定律来估算%设探测器的灵敏面面积为.!发
射率为*!当探测器与外界达到热平衡时!它所辐

射的总通量为.*+E
!"+为斯忒藩9波耳兹曼常

数!E为温度$%如果探测器温度有<个微小的增

量7E!则总辐射通量的增量为!.*+E
=7E%所以!

只由辐射交换所产生的热导Mc!.*+E
=%

根据统计物理!探测器与外 界 达 到 热 平 衡

时!探 测 器 的 功 率 起 伏 均 方 根 ’IE c
"!NOE"M’-$<,"!即 ’IE c "<FNOEC.*++

’-$<,"!’IE即为 探 测 器 因 温 度 起 伏 所 产 生 的

噪声#+cC&FGa<(_<" S+.,_"+f_!#NOc
<&=)a<(_"=Q+f_<%其 中&NO 为 波 耳 兹 曼 常

数#’-为噪声频带宽度%由.cG&".,"*Ec
">(f*’-c<V‘!有’IEc<&=!a<(_<(%

考 虑 热 传 导 项 M c&.,>!且 & c
!(S+f_<+,_<!.cG&".,"!>c=&C,,!
有&Mc)&">Sf_<!’IEcF&<)a<(_> S%

按照预期的 量 热 计 功 率 下 限<C$S 来 计

算!可确定热电偶噪声的影响很小%

D!数据获取与处理系统

基于 f1-+9%14公 司 的"<)"纳 伏 表*"(("
多用表*"!((数字源表!在81U+b$-0+编辑平台

上!开发了活度微量热计数据获取与处理的虚

拟仪器测试系统软件%该软件用户界 面 友 好!
在 S-07$TU环境下运行!实现了全自动单杯校

准*曲线拟合*双杯补偿测量等功能%
采用RbNO总线仪器系统%通过RbNO接

口电缆将RbNO总线的测试仪器"<)"纳伏表*

"(("多 用 表*"!((数 字 源 表 与 计 算 机 连 接 起

来!组成微量热计测试系统%

M!量热计电功率校准

<$校 准 线 路 中!根 据 趋 于 稳 定 后 的 热 电

势!由数字程控电源输出电功率给空白杯!经一

定热平衡时间后!由数字多功能表读出施加到

空 白 杯 加 热 电 阻 上 的 电 压 以 及 当 时 的 加 热 电

阻!计算电功率%

"$拟合功率校准曲线%

=$放射源 在 样 品 杯 中 产 生 相 对 于 空 白 杯

的温度变化被两组反向对接的半导体热电偶测

量!产生的热电势显示在纳伏表上!该热电势趋

于稳定后!作为校准线路输出校准功率的指标%
通过校准曲线算出相应的电功率%对另一空白

杯加入相同的电功率!观察平衡电势与基线电

势的相对偏差是否处在预设范围内!若是!则得

到放射源功率!否则!再通过校准曲线!由 差 值

电势得到差值功率!将修正过的功率输入空白

杯!直至平衡电势与基线电势的相对偏差处在

预设范围内%
微量热计功率测量的主要不确定度来源于

低电压测量!需考虑低电压测量对功率校准的

影响%低电压测量主要不确定度来源于偏置电

压和噪声%偏置电压包括热电动势*@:N"射频

干扰经 整 流 产 生 的 偏 置 量$*电 压 表 输 入 偏 置

量%尽量使用同种金属材料连接电路并采用电

路反接求平均的方法!以减小热电动势和电压

表输入偏置的影响%
噪声包括Q$90U$0噪声和电磁噪声%采用

增加*?转换器积分时间的方法来减小频带宽

度!降低噪声#在软件设计时!触发了纳 伏 表 的

606%$3Z-%+12功能!进一步降低了测量系统的噪

声信号#采用单杯校准曲线的补偿方法%

O!实验结果

分 别 给<%杯 输 入 功 率<&!>a<(_CS!

(<< 原子能科学技术!!第!"卷



"%杯输入功率<&C!a<(_C S!输 入 功 率 平 均

值为<&C<Ca<(_C S!在 此 条 件 下 进 行 双 杯 补

偿校准!得到 的 时 间 电 势 曲 线 示 于 图C%校 准

的结果数据列于表"%

图C!<C$S校准时间E电势曲线

:-3&C!LK2[1$Z.6%-;26+-$0-0<C$S

从表"可看出!当未进行补 偿 修 正 时!"%
杯补偿功率为<&!>a<(_C S!<%杯 补 偿 功 率

<&!Fa<(_C S!校准结果为<&!GCa<(_C S!单
次校准 偏 差 为"&F!]%进 行 补 偿 校 准 后!<%
杯补 偿 功 率 为<&F"a<(_CS!"%杯 补 偿 功 率

为<&=>a<(_C S!左 右 平 均 校 准 结 果 为

<&C(Ca<(_C S!单次校准偏差(&GF]%可见!
双杯补偿的方法在测量精度上有很大提高!但

这 种 方 法 在 测 量 高 功 率 时 会 带 来 多 次 补 偿 问

题!增加了测量时间%如图C所示!整个校准过

程历时<)(((U%为 缩 短 测 量 时 间!同 时 有 较

好的测量精度!设计了前后基线处理 法%该 方

法不需进行补偿校准!又能得到较好的测量精

度%前后基线法处理的<组数据列于表=%

表B!@M"P时测量数据

5*>+$B!K*)**)@M"P

工作模式
热电偶

电势,#

<%杯

功率,S

"%杯

功率,S
<%杯加热 _F&<>a<(_G >&<Fa<(_<( =&=(a<(_<(

_<&)(a<(_F <&!>a<(_C =&C"a<(_<(

_G&<(a<(_G <&!>a<(_C <&!>a<(_C

_F&((a<(_G <&!>a<(_C <&F"a<(_C

"%杯加热 _C&F"a<(_G )&)=a<(_<( =&G"a<(_<(

C&=!a<(_G )&><a<(_<( <&C!a<(_C

_F&"<a<(_G <&!Fa<(_C <&C!a<(_C

_C&GGa<(_G <&=>a<(_C <&C!a<(_C

表A!前后基线法处理的数据

5*>+$A!K*)*#%0;$66&(3077%0()*(.>*;Q’$)E0.

工作模式 热电偶电势,# <%杯功率,S "%杯功率,S
<%杯加热 _>&GGa<(_G =&FGa<(_<( )&"Fa<(_<(

_"&<"a<(_F <&!>a<(_C )&=Ca<(_<(

"%杯加热 _<&(<a<(_F =&!Ca<(_<( )&"!a<(_<(

<&G!a<(_G =&!"a<(_<( <&!Ga<(_C
数据处理方法 净电势,# 功率,S 平均功率,S 输入功率,S 偏差,]

单基线 _<&<!a<(_F

!<&<)a<(_F
<&!!a<(_C

<&F(a<(_C
<&C"a<(_C

双基线 _<&<=a<(_F

!<&<Ga<(_F
<&!"a<(_C

<&C)a<(_C
<&C(a<(_C

<&!)a<(_C
"&GG

<&!(

R!结论

采用等 温 双 杯 量 热 计 计 体 设 计!研 制 了

<($S级 活 度 微 量 热 计 绝 对 测 量 装 置%在

<C$S输入功率下!采用双杯补偿的校准方法!
得到该装置 单 次 测 量 的 偏 差 在<]以 内#使 用

前后基线的处理方法!可减少测量过程!缩短测

量时间!且单次测量偏差在"]以内%
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