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折射率温度系数测定仪升降温装置

和自动控制系统的研究
段文琴 王嘉禄 张兆兰

摘要
�

本文阐述了折射率温度系数测定仪中的升降温装置及 自动控制系 统
。

所设计

的真空炉具有稳定的温度场
。

升降温速率及真空度均符合技术要求
。

其中半导体致冷线

性降温的自动控制
,

则是一个新的尝试
。

一
、

前 言

折射率温度系数测定仪是用来测量光学材料折射率随温度而变化的性能
。

在此仪器中
,

温度条件是决定性因素之一
。

在测量过程中
,

温度场的均匀度
、

温控的稳定性及测温的准确

性
,

均直接影响折射率温度系数的测量精度
。

国外折射率温度系数测定仪
,

所使用的低温部分
,

有冷媒循环型
、

液氮致冷型
〔”〔”〔”等

。

高温部分多为电阻丝加热型
。

控温精度可达 士。
�

� ℃
,

但控温方式没有详细报导
。

国内所用致冷方式
,

多采用冷媒致冷
,

到最低温度后
,

再用电阻丝加热方式
,

使之由低

温到室温或致冷后令其自然升温至室温
。

这样显然不能实现线性控温
。

折射率温度系数的测量是在均匀温度场的匀速升降温过程中进行的
。

因此
,

精密控温装

置是必需的
。

本仪器中高温炉是采用电阻丝加热方式
,

低温炉是采用半导体致冷器
,

并用一

台温度数字程序控制仪控制高
、

低温两套主回路的控制系统
,

满足了实验要求
。

二
、

升降温装置

,
�

升降温装置的技米要求

根据仪器总体的技术指标
,

对炉体提出如下要求
�

��� 炉体能满足
一 �� ℃ � 十 �� ℃温度范围的测量

。

�� � 样品区应为均匀的温度场
,

根据测试样品尺寸的要求
,

炉腔内要有 功�� 义 �� � � 的

均匀区
,

其温度梯度小于�
�

�℃ �� �
。

�� � 控温方式为自动程序控制
,

其速率根据实验可任意选择
。

�� � 要求线性升降温
,

速率偏差不大于。
�

�℃ � � ��
。

�� � 炉腔内真空度不低于�
�

�� � � ��

�� 在整个测量过程 中样品位置稳定
。

�
�

升降温装置的设计及选材

根据技术要求
,

测量低温段要达到 一 �� ℃
。

为了避免使用冷媒
,

并实现线性降温
,

因此

采用半导沐致冷降温
。

但区致冷器不能长期置于高 于十 �� ℃的环境 卜
,

所以高低温炉体必须

分开
。

为进行绝对测量
,

将炉腔抽空
。

所以炉体为真空炉
。



高温 真空炉的测量温度范围为 十 �� ℃一 � �� ℃
。

用镍铬电阻丝绕制而成
。

低温真空炉测

硷温度范围为
一

� �
一

� 一 � �� ��
�

川 二级半导体致冷板组成
。

炉体结构如图 � 所小
。

设计及选

材如下
�
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图 � 炉体结构

�
、
�一真空炉

�

� 节�高温炉
、

低温炉 � � 一炉腔 � 一加热丝 � 一半导

体致冷器 � 一防霜窗日 � 一真空垫圈 � 一倾斜垫圈 � 一样品

� �一石英样品架

� �一微晶�产卜块

� 一聚四氟乙烯座 �� 一真空垫圈

�� 一测温偶 场一抽空管 �� 一控制偶

�� 一真空炉下节

� �一钢钢炉座

�� 一聚四氟

图 � 防霜窗口

� 一透光玻璃板 � 一窗「�外壁

� 一干燥剂 � 一窗日 内壁

� 一底板

乙烯隔热板 �� 一保温层

�� � 为获得均匀温度场
,

并有足够的热交换区
,

采用 导 热 性 能 优 良 的 金 属 铜 制 成

功� �
� �。。� � 的圆形炉腔

,

样品放置于价��
� �� � � 范围内

。

实验结果表明
,

可以保证样品区

温度的均匀性达到技术要求
。

�� � 为使炉腔内形成稳定空间
,

采用导热性能差的坡璃制成窗 �� 
,

用以隔热
、

透光及防

止气流波动
。

进行低温测量时
,

可在窗口
�

�加 一
个防霜窗口

。

如在湿度很大地区使用
,

可在

窗日附近加
一

仪用风扇
,

也可防止窗口结霜
。

��� 防霜窗日 �见图 � � 用两块功� � � �� � 透光度好的玻璃板作土
、 一

自氏板
。

用 功� � �

�� � � 及功� �
火 � � � � 的两个玻璃管作窗 口壁的外层和内层

。

两层以同心形式用高强度密封胶

胶合在底板 卜
。

在内外夹层中放人 于燥剂
。

再将它们进行充分烘烤干燥
。

然后再用胶将 卜板

封在外壁
�

�
。

这样使窗 口内形成一个空气稀薄的干燥腔
。

在一般湿度的地区使用均可达到防

霜的效果
。

��� 为了不使热量散失
,

炉腔与炉壳的连接件和炉体
�

�下节接触的部分及通向炉腔的抽

气件
,

均用耐高温和绝热性良好的聚四氟乙烯制成
。

�� � 为获得稳定的控温效果
,

将控制偶镶嵌在炉腔外壁 � � � � � � �� � 的槽内
。

以便将

炉体本身的热电势讯号及时送给比较器
。

�� � 为使炉腔达到。
,

��二 �以上的真空度
,

对炉腔所有的接 口处
,

在加工要求方面有较

高的平面度和光洁度
,

并 川生结处加氟橡胶真空圈
。

�� � 为使窗 口的反射光偏离光路
,

在窗 口下加一楔角为��
�

的倾斜垫圈
。

��� 在测量过程 中样品不能产生微小的移动
,

需要采用膨胀系数较低的材料
。

如川熔石

英棒做样品架
,

用钢钢做底座
,

用微晶玻璃做炉底垫块
,

可避免由于材料的热膨胀而 导致的

样品位移
,

以及产生 卜涉条纹移动所带来的误差
。

‘�� 为便于更换高
、

低温炉及取送样品
,

设计了炉体升降器
,

可白动提升或降落炉体
。
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三
、

控温系统的设计

�
�

控温系统的设计要求

由于炉体分高低温
,

所以要求控温系统能

够使高温炉匀速直线升温
,

低温炉能够匀速直

线降温
。

对于高温电热炉是很容易达到的
,

而

在低温中使用半导体致冷器降温
,

这在光学测

试中是首次
。

正常使用的半导体致冷器
,

厂家

只提供一般的三相整流电源
,

最佳工作电流为

�� �
,

工作电压为�� �
。

其降温曲线是非线 性

的
。

而实验 中所要求的是线性降温
,

如图 � 所

示
。

这就需要设计一个对半导体致冷器线性降

温控制系统
。

�
�

控温系统原理

和勃口

刁吻

图 � 致冷器降温曲线

� 一为常规状态下致冷器降温曲线

� 一实验要求的降温曲线

由于控温对象是两个炉体
,

所以控制系统分为两个回路
,

其原理如方框图 �

���口之之之 盛滋‘路路

图 � 控温原理方框图

图中� 为选择开关
,

选择加热或致冷回路用
。

上路为高温炉升温控制回路
,

下路为低温

炉致冷降温回路
,

两路控制原理一样
,

仅功率回路不同
。

因为不在同时使用
,

所以可以用一

台数控仪控制
。

控温原理
�

本系统用铜
一
康铜热电偶 作 为 控 制 元 件

。

可测出炉体即时温差热电势
。

测

量炉体温度
,

数控仪按实验要求给出毫伏数
,

二者进行比较
。

若热电偶的热电势与数控仪给

定的毫伏值有偏差
,

说明炉温偏离了给定值
。

此偏差经过微伏放大送人��� 调节器
。

再经可

控硅触发器去推动功率回路
,

以调节其输出功率
,

使偏差值迅速消除
,

达到控温目的
。

数控仪为数字存贮式温度程序控制仪
。

它可选择升温
、

降温和恒温控温方式
,

并可选择

升
、

降温速率及恒温时间
。

也能方便的将变温程序送人数控仪
。

控温时
,

数控仪按设定程序

给出符合要求的毫伏值
。

经系统控制
,

给真空炉以一定功率电流进行升温或降温
。

按预先设

定的变温曲线变化
,

达到测量要求
。

数控仪可显示温度值和时间值
,

这有利 于在送人变温程

序时避免出错
,

也利于执行时作及时监视
。

这一闭环控温系统
,

在晶体生长
、

玻璃熔制及精密退火等高温控温中
,

应用效果较好
。

但在 ��� ℃ 以下的低温范围效果欠佳
。

为达到本装置的要求
,

选用了稳定性好的数控仪及高



灵放度的控温仪
,

绕制小功率的加热电炉
。

到 �炉温升温速率稳定的实验要求
。

半异体致冷器的致冷功率回路如图 �
。

使加热功率负载 及炉体保温特性等很好匹配
。

达

对半 导体致冷器的线性控温工作是第 次

尝试
。

川二只可掉硅和二只整流二极管组成单

相桥式整流电路
。

采用大电感和大电容组成 二

形滤波器
,

以减小纹波系数
。

但此滤波节构成 图 � 致冷功率回路
一

�可控硅的感性负载
。

为防止感性负载的特续电流流进可控硅
,

引起可控硅失控
。

在桥路 中

采用 几只整流二极管兼作续流二极管用
,

提供放电回路
。

实验结果表明
,

所设计的致冷功率

回路
,

实现 了线性降温的要求
。

�
�

其它辅助部分

�� � 在升温回路 中
,

为了调节升温速率
,

并使其稳定
,

加人一个降压变压器
。

其输出电

压为 � � � �
、

�� � �
、

� � � � 三组
,

可得到不同 �均功

率
,

以满足不同升温速率的要求
。

�� �
’

卜异体致冷器工作时
,

需用循环水冷

却
,

否则会烧坏致冷器
。

为了防止断水时发尘

意外
,

在回路 中加人断水保护装置
。

共工作原

飞若一
�

�匕
�

� 口�
一

�

一」 �
一

卜,

水�交 ‘
城度娜 中孔�

理如图 �
。

当温度升高时
,

�� � 一 � 温度继电器开路
,

源
。

图 � 断水保护原理

以便任冷却水 出故障时及时切断总电

四
、

升降温装置及控温系统联调实验

木神温系统所控制的升降温装置
,

满足设计的技术要求
。

实验结果如 �
�

�
�

均匀温度场

以省计甘局检验标匕的 � 起铜 康铜 热 电偶同时测出炉腔中径向
�

不同位置恒温状态下的

热电势及炉腔不同深度的热电势
。

电偶径向位置如图 � 所示
。

轴向位置如图 � 所示
。

即脚内脚口脚夕

图 � 电偶径向位置 ���
、

��
、

�� 为电偶编号� 图 � 电偶轴向位置 �� �
、

��
、

�� 为电偶编号�

将
一 �

支偶按同 一 衣平位置使其间跪为�
�

� ��� 。
。

令
·

偶在 � � �位置
,

可在恒温条件下
,

侧出径向不同位置的温度
,

再将三支偶同时沿轴向放置在不同深度
,

测量恒温状态下炉腔轴

向不同位置的温度
。

电偶编号为 � �
,

� �
,

��
。

其结果如表 � �高温炉�及表 � �低温炉�
。

其炉温分布 如图 � �轴向�及图 � �� 径向�所示
。

从测量表及分布图可以看出
·

在炉腔必��
义 � � � � �即径 向� � �一 � � � � 轴向� �� 一 � � � � � �

范围内
,

温度梯度小于�
�

� ℃ �
�。

,

即为样品区温度均匀
。
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表 � 离温炉温度分布

�
� 二 里

�

二止巡迁之兰
”

电偶编号
’

�

”
’

� �

炉
�

一

一
� � �

�
一

二�

腔 一� 测 。
�

�

乙乡�
� 、

、

、 � 里玫 才占 一 � � 飞 � �

‘术 � 、、�� � 一 � � � �

�

��一
一
一

�一
、

一

℃一℃ � � ℃

度 � � � �
一�

…
�

�

�
�
几

��
�
�
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�

� � � �
。

� � � � �
�

� � � � �
�

� � � � �
�

� � �

� � � � �
,

� � � �
�

� � � � �
�

� � � � �
�

� � � � �
�

� � �
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�

� �  �
�
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�
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�
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�
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�
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�
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�

� � � 一 �
�
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1
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.

4 8 3
6 0

.

2 9 5

9 0 6 0

.

1 8 1 2

.

4 7 9
6 0

.

2 0 4 { 2

.

4 7 5 6 0

。

1 1 3

!
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轴向平均炉温偏差0
.
2℃/c m 径向平均炉温偏差以12 om m 处为例为。

.
1 ℃/

。m

低沮炉沮度分布

炉
电偶编号 11

腔

深

一 - 一一一一~一一一一一
~

度。 m

一巡黝
__
…mV ℃

15 0 一 0
。

4 5 4
一 1 1

。

9 2 2
一 0

。

4 5 5
一 1 1

。

9 4 9
一 0

.
4 5 2 一 1 1

.
8 4 2

一 0
.
4 5 2 一 1 1

.
8 6 9

一
0
.
4 5 2 一 1 1

,

8 6 9
一 0

.
4 5 0 一 1 1

.
8 1 5

一 0
.
4 5 0 一 1 1

.
8 1 5 一

0
,

4 5 1 一 1 1
.
8 4 2 一 0

.
4 5 0 一 1 1

.
8 1 5

一 0
。

4 5 0

一 0
。

4 5 0

一 1 1
.
8 1 5 一 0

.
4 5 1 一 1 1

.
8 4 2 一 0

.
4 5 0 一 1 1

.
8 1 5

一 1 1
。

8
1 5

一 0
.
4 5 0 一 1 1 8 1 5 一 0

.
4 5 0 1 1

.
8 1 5

一 0
。

4 4 9
一 1 1

.
7 8 8 一 0 4 4 8 一 1 1

.
7 6 1 一 0

.
4 5 0 一 1 1

.
8 1 5

一 0
.
4 4 3 一 1 1

。

6 2 7
一 0

.
4 4 3 一 1 1

。

6 2 7
一 0

.
4 4 0 一 1 1

.
5 4 7

n��Un�n甘�U八U4六02
J.上
C
.
9

,工J
I
司l,11一

轴向偏差低于。
.
2℃/c m 径向偏差低于。

.
1℃/c m

亡丫
,,t

乍

曲 肉

和 /口口 , 10 佗口 /夕口 ,
卯

L 子了

叻
叨

。佗 嘴

图 9 轴向温度分布

1一高温炉 2 一低温炉

图10 径向温度分布

1一高温炉 2一低温护
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2
.
稳定的升降温速率

该控温系统是可以任选升降温速率的
。

实验结果表明升温速率小于 0
.
5℃ /m 玩

,

降温速

率小于 0
.
3℃ /m in为宜

,

可获得稳定的升降温速率
。

以实验为例 见表 3 (升温速率) 及农 4

(降温速率)
。

表 3 升温速率计算 表 4 降温速率计算

速
分 率

一

m V

‘

n l

i

段

一

}

一
℃/ m 油 偏爪 ℃ 分 率

「

。 \ 二 in 飞
’

/

了21
1

, l
偏差 ℃

0
.
0 015 0

.
38 一 0

.
0 2 ( 1

.
0 0 9 0

0
.
0 0 1 6

一
0

.

4 0 0 0

.
门1 0

;
O

.
2 3 } 一 0

.
0 2

l
{.

2 5 一
O

3 0
·

0 0 1 7 0

·

4 3

一

}
(
、

·

。3 3
一

o

·

f

,
1 2 一 o

·

3 0

一

十
0
.
0 5

4
}

0
.

00
1 4 0

.
3 5

一
。
.
0 5 挂

0.()
功 { 。

.
2 万 。

一 一

6

0.0 017
0.4

3

{

十

0.0

3 5

0.(
侧 0.2

0
「

一

0.(j

5

!
{

{

、

卜 均
1
。

‘

。。1 6
{

。
’

理。
‘

{

一
_.
均
..
… { 。

·

‘)“。
_

_

。 2
:
不

最大升温速率偏差 士。
.
05 ℃/m 诵 峨 尤降濡速率偏差 三。

.
0 5 ℃加

1栩

由表 3
、

4 可见
,

升降温速率的最大偏 差是 士 O
_
05 ℃ ;/l lli

n 。

在 折 射 率温度系数测量

中
,

满足了温度线性变化的要求
。

3

.

样品温度滞后效应的消除

实验中双笔函数记录仪所记录的曲线如图11
。

劣 为时间轴
,

y 为能 脸轴
。

图
,

卜了一 t 为

升温曲线
。

波形线为条纹变化曲线
。

图11 干涉条纹与温度对应曲线

当升降温速率小于 0
.
5℃ /m 沐时

,

温度曲浅 与条纹曲线有很好的对应关系
。

在温度笔波

动0
.
25℃时

,

条纹记录笔就有反应
。 ’

与温度线性变化时
,

条纹的变化是均匀的
。

温度变化速

率小时
,

条纹间隔拉宽
。

当温度速率大时
,

条纹也随之变密
。

实验现象如图120

图12 于涉条纹
‘歹升温速率的关系



此现象说明测量偶所示的温度值与样品本身的温度变化是完全符合的
。

因此
,

可以认为

所测温度即为样品温度
,

玻璃本身在这种升温速率的条件下
,

滞后效应是可以忽略的
。

如果

在测升温时
.
把样品温度降低些

,

在测降温时
,

把样品温度升高些
,

在升降温过程中
,

使线性

过室温 20 ℃点
。

这样在末温度 + 80 ℃和 一
40 ℃也为线性时

,

样品的开始与终 了温度的滞后效

应是一致的
。

在计算此温度范围的条纹变化量时
,

滞后带来的误差就可以抵消
,

所以在测量

中是可以认为无滞后效应
。

在整个控温系统中真空度可达1。
一 ‘

T or
r 到 4 x 10

一Z
T

or

r
。

满足绝对测量时对真空度的要

求
。

五
、

结 束 语

本控温系统满足了光学材料折射率温度系数测定仪对温度的要求
。

实现 了自动升降温的

控制
。

温度范围 一
40 ℃一 + 80 ℃

,

升温速率从0 15 ℃ /m in 一 1℃/m i
二 ,

可任意选择
。

其稳定

性是 0
.
05 ℃/ m in

,

样品区温度梯度小于 0
.
2℃/c m

。

在研制工作中得到天津致冷器厂
、

长春无线电二厂及伊通电器厂的大力协助
,

在此表示

感谢
。
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