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3GPa熔融盐固体介质高温高压
三轴压力容器的温度标定

*
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(中国地震局地质研究所地震动力学国家重点实验室,北京 100029)

  摘要:由于新研制的3GPa熔融盐固体介质高温高压三轴实验系统改进了高压容器的装

样方式以及样品的尺寸,需要对新装置的压力容器进行温度标定,为此采用多个NiCr-NiSi热

电偶,在围压为0.5GPa时对样品内部和周围的温度分布进行了研究。实验结果表明,样品

外侧相对于样品中心上1/3位置热电偶监测到的温度与其它位置监测到的温度之间具有良好

的线性关系,它们之间的斜率大小可以直接反映出温度的高低。样品外侧相对于样品中心上

1/3位置与下1/3位置监测温度基本相同,也可以作为实验控制温度;样品中心温度比样品外

侧相对于样品中心上1/3位置和下1/3位置监测温度低4%;样品底部温度比样品中心温度

低5%;样品内部相对于样品中心下1/4位置温度比样品中心低2%。样品的温度从中间向两

端对称式递减,在样品尺寸范围内,样品的垂直温度梯度恒定(900℃为16℃/mm)。本设备

样品温度分布和温度控制精度与国际同类型实验设备相类似,达到了国际同类设备的水平。
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1 引 言

  利用不同类型的高温高压实验设备研究岩石和矿物的物性和力学性质是研究地球内部结构和理解

构造过程的有效手段[1-2]。固体介质三轴压力容器以其具有较高的围压和相对比较大的样品被广泛应

用于岩石物性测试、流变、矿物相变等方面的研究。1967年Griggs[3]设计出经典的圆筒-活塞式固体介

质压机,使用低强度的固体做传压介质,样品直径3~10mm,围压可达1.5GPa,但压力误差达到几十

兆帕。Green和Borch[4-5]改进了Griggs型压力容器的装样设计,使用熔融盐包裹样品,不仅使实验压

力更均匀,而且提高了差应力的测量精度。Gleason和Tullis[6]使用LiCl/KCl混合盐包裹样品,将差应

力的测量精度提高至5MPa。Tingle等[7]则使用E4(K-Na-Ca-Ba-Cl)混合盐包裹样品,在2GPa围压

条件下将差应力的测量精度提高至3~5MPa。Rybacki等[8]研制了改进型Griggs型变形设备,围压可

达4GPa。
中国地震局地质研究所地震动力学国家重点实验室在原有的2GPaGriggs型固体介质三轴实验

设备的基础上,自主设计研制了新的3GPa熔融盐固体介质高温高压实验系统,在设备控制、系统软

件、安全措施、操作流程等方面有新的改进。固体介质三轴压力容器在投入使用前必须进行温度标定和

压力标定。党嘉祥等[9-10]系统介绍了压力标定的方法,本研究主要介绍温度标定方法和标定结果。
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2 3GPa压力容器的装样方式

  在参考其它改进型Griggs型活塞-圆筒式固体介质压力容器[4-5,8]的基础上,我们对装样方式做出

一些修改,见图1(a),以提高对熔融盐的密封性和减少轴压的摩擦力。
高压容器的具体装样方式为:圆柱形样品(尺寸∅3mm×6mm)密封于金或镍套中,使用低共熔点

的KCl/LiCl混合盐套包裹样品,样品上下分别为刚玉柱A和刚玉柱B(纯度大于99.5%,无孔隙)。软

烧过的内叶蜡石套C和外叶蜡石套B隔离石墨炉与其内外两侧的盐套并约束其形状和位置。内叶蜡

石套C和KCl/LiCl混合盐套之间为镍套,它与样品高度相同且在同一水平线上,该措施可以最大程度

减小热梯度[11],石墨炉的长度为样品高度的5倍,该比率能够有效减小样品内部的轴向温度梯度[8]。
石墨炉上下分别与石墨帽和炭化钨底座连接,组成电流回路,石墨帽厚度要求能够填补它与盐套和叶蜡

石套之间的空间。
两根热电偶(热电偶材料包括:NiCr-NiSi、La-LaW、Pt-PtLa)平行于样品放置在内叶蜡石套C的钻

孔内(处于加温炉内部),该措施确保高围压条件下热电偶不会断开和弯向样品[7]。两根热电偶的测点

分别位于样品外侧相对于样品中心的上1/3和下1/3位置(如果没有特别指明,以下所说的位置都相对

样品中心而言),其中上1/3位置的热电偶的测量温度作为控制温度回馈自动加温系统信号。
石墨帽的上部由铅垫组成,围压活塞推进时产生均匀分布的压力,铅垫和石墨帽中间的铜垫在增加

石墨帽导电性的同时减少铅的挤入破坏。尽管有实验表明低熔点的合金材料代替铅能够最大程度上减

小摩擦力,但压力梯度导致熔化的合金大量挤入并破坏装样装置内部结构[8]。铅垫上面是密封铝垫和

密封铁三角环,在高压条件下有效避免铅挤入压力容器和围压活塞中胀裂设备。围压活塞和轴压活塞

为碳化钨硬质合金材料,轴压活塞与上刚玉柱A非刚性连接,当样品与轴压活塞接触时,保持轴压活塞

位移不变,通过被动加压方式可以产生静岩压力条件。
大量实验表明,上述装样方式不可避免地在容器内出现温度梯度。出现温度梯度的主要原因有:

(1)石墨炉两端与金属材料紧密连接,热量传导散失较快,导致两端加热效率偏低,温度偏低;(2)样品

两端与刚玉柱接触,也会产生热传导,导致样品两端温度低于样品中心温度。我们采用多个热电偶,对
样品中心、样品下部1/4位置、样品底部与样品两侧外部上下1/3位置的温度进行监测(图1(b)),系统

标定样品内部和周围的温度分布情况。

图1(a) 压力容器的装样装置结构

Fig.1(a) Sampleassemblyin
thepressurevessel

图1(b) 样品内外热电偶位置分布简图

Fig.1(b) Sketchmapfordifferentpositionsinside
andoutsidethesample
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3 温度标定实验

3.1 实验方法和实验条件

  在温度标定实验中,样品中心和底端的监测温度代表样品的真实温度,为了保证在矿物相变实验和

岩石流变实验中样品的完整性和密封性,需要通过样品外侧的监测温度换算获得样品的真实温度。实

验样品为硬烧结的叶蜡石,使用KCl/LiCl混合盐包裹样品,传压介质为NaCl。在实验过程中加载较高

的围压(500MPa),使压力容器内各部件接触紧密并挤压固定热电偶。在主动加载围压的同时,通过软

金属调节,给轴压被动加载,获得与围压相等的压力,以保持样品基本处于静压状态。热电偶选择

NiCr-NiSi(0~1000℃)。两组热电偶分别监测样品外测上1/3位置和下1/3位置的温度(Tup和

Thollow)。
第3组热电偶穿过下刚玉柱B插入样品,分别监测样品的中心温度(Tcenter)、样品内部下1/4位置

温度(T1)和样品底部温度(Tbottom)。利用变压器(10V、1000A)输出电力加热石墨炉,采用全自动控温

仪控制和监测所有温度,计算机每隔1s自动记录所有温度数据。实验中采用样品外侧上1/3位置的

热电偶监测到的温度Tup作为控制和信号反馈。
对记录到的所有实验温度数据与控制温度Tup进行线性拟合,获得样品外侧上1/3位置的监测温

度与样品真实温度之间的换算关系,进而对压力容器内的温度分布特征进行研究。

3.2 实验数据

  图2给出了温度标定的典型实验曲线,横坐标代表样品外侧上1/3位置的监测温度,纵坐标代表样

品其它位置的监测温度。图2(a)为样品外侧上1/3位置温度Tup与下1/3位置监测温度Thollow之间的

关系,图2(b)为样品中心温度Tcenter和样品外侧上1/3位置温度Tup与下1/3位置温度Thollow之间的关

系,图2(c)为样品底端温度Tbottom和样品外侧上1/3位置温度Tup与下1/3位置温度Thollow之间的关系,
图2(d)为样品内部下1/4位置温度T1 与样品上1/3位置温度Tup和下1/3位置监测温度Thollow之间的

关系。
从这些实验结果中看出,样品外侧上1/3位置热电偶监测到的温度与其它位置监测到的温度之间

具有良好的线性关系,它们之间的斜率大小可以直接反映出温度的高低(表1)。从图2和表1中得出,
样品外侧上下1/3温度最高,而样品内部温度从样品中心到样品内部下1/4处及其样品底部依次降低。

表1 样品外侧上1/3位置温度与其它热电偶监测到的温度拟合直线的斜率

Table1 Linearslopesoftemperaturebetweentheupper1/3positon
outsidethesamplewithotherpositionofsample

Experiments Thollow/Tup Tcenter/Tup Tbottom/Tup T1/Tup

S0701 0.96

S0702 1.01 0.94

S0704 0.99 0.91

S0705 0.99 0.91

S0706 1.01 0.96

其中,样品外侧上1/3位置与下1/3位置监测温度的斜率基本为1.0,两者最大相差1.2%,都可以

作为实验控制温度,达到我们的设计预期。样品中心温度与样品外侧上1/3位置和下1/3位置监测温

度的斜率为0.96,即中心温度比样品外侧1/3处低4%。样品底部温度与样品外侧上1/3位置和下1/3
位置温度的斜率为0.91,即样品底部温度比样品外侧1/3处低9%,而比样品中心温度低5%。样品内

部下1/4位置温度与样品外侧下1/3位置温度的斜率为0.94,即样品内部下1/4位置温度比样品外侧

下1/3位置温度低6%,而比样品中心低2%。
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图2(a) 样品外侧上下1/3位置的

监测温度关系

Fig.2(a) Thetemperaturemonitoredattheupper
andlower1/3position
outsidethesample

图2(b) 样品中心与样品外侧上下1/3位置的

监测温度关系

Fig.2(b) Thetemperaturesinthecenterof
thesampleagainstthoseattheupperand
lower1/3positionoutsidethesample

图2(c) 样品底部与样品外侧上下

1/3位置温度关系

Fig.2(c) Thetemperaturesatthebottomof
thesampleagainstthoseattheupperand
lower1/3positionoutsidethesample

图2(d) 样品下部1/4位置与样品外侧

上下1/3位置温度关系

Fig.2(d) Thetemperatureatthelowerquarterof
thesampleagainstthoseattheupperand
lower1/3positionoutsidethesample

3.3 样品温度分布特征

  图3给出样品不同部位的温度分布情况。从图中发现,不同监测位置的温度差随加温温度的升高

明显增大,同一监测位置的温度误差也随温度升高而变大。其中,样品外侧上1/3位置和下1/3位置的

监测温度基本相同,在900℃个别实验的温度相差最大达12℃,实验结果表明Tup和Tbottom都可选作加

温系统的控制温度,确保实验顺利进行。两者温度相差的可能原因有:(1)不同实验中热电偶测点的位

置差异,(2)在加压过程中石墨炉产生了不规则的挤压变形。
样品中心和样品底部的监测温度低于样品外侧上1/3位置的监测温度,在900℃时,样品中心的监

测温度比样品外侧上1/3位置的监测温度低40℃,样品底部的监测温度比样品外侧上1/3位置的监测

温度低90℃,即样品中心的监测温度比样品底部的监测温度高约50℃,垂直温度梯度16℃/mm。
如果样品外侧下1/3处的热电偶向上移动到1/2处(向上移动约1mm,实验S0703),测量到样品

外侧中间位置的温度Thollow比测量位置在样品上1/3位置的Tup温度高,在900℃时Thollow高出Tup

20℃,而比样品中心高60℃。这说明样品外侧中间温度是容器内温度最高的部位。
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综合Kirby等[12]对压力容器内的温度分布研究结果和Leistner[13]和Cemic等人[14]对压力容器内

水平温度梯度的研究,可以得出,样品的温度从中间向两端对称式递减,在样品尺寸范围内,样品内部的

垂直温度梯度相对固定,基本不随加温过程变化,即样品内部温度差随温度呈固定比例变化。因此,根
据样品两侧温度的监测,就可以准确地得到样品不同部位的温度分布。

图3 样品周围温度分布图

Fig.3 Temperaturesdistributioninandaroundthesample

4 与其它实验设备的温度分布比较

  Rybacki等[8]研制的4GPa熔融盐固体介质高温高压实验设备的装样方式和样品尺寸与我们研制

的新型实验设备基本相同,其温度标定结果有重要的参考意义。该设备的样品尺寸为∅3mm×6mm,
样品外侧下热电偶位置与样品底部保持水平,样品外侧上热电偶位置比样品顶部低1mm,样品内部的

热电偶位于样品上下1/4位置。样品外侧上下热电偶温度差2.5%,而我们给出的样品外侧上下1/3
处的温度差小于1.2%;样品内部上下1/4处两监测点间温度差小于1%,表明样品温度分布以样品中

心向两端具有对称性,与我们获得的结果一致。样品内部的监测温度低于样品外侧的监测温度,这与我

们的结果类似,但由于Rybacki等[8]没有给出样品中心和样品底部的温度,因此,对其样品垂向的温度

梯度无法准确估计。
图4是Kirby等[12]给出的加温炉内没有熔融盐的传统压力容器的温度分布情况。从图4中发现,

图4 固体介质压力容器的温度分布图(Kirby,1984)

Fig.4 TemperaturedistributionofPiston-Cylindersolidmediumapparatus(Kirby,1984)
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样品两侧的温度高于样品内部温度,样品内部温度分布以样品中心呈对称分布。这些与有熔融盐的压

力容器的温度分布相同,但由于样品比较大,样品中心与样品两端的温度差比较大,在样品中心温度在

640℃时,样品两端温度约540℃,相差100℃。
图5是中国地震局地质研究所地震动力学国家重点实验室的2GPa压力容器样品的中心与样品底

部的温度差和控制温度间的关系。图中曲线1是热电偶固定时得到的温度差,曲线2是热电偶在实验

中向下逐渐退出时得到的温度差。在曲线1中,样品中心温度在640℃时,样品中心与样品两端温度差

约100℃;在样品中心温度为900℃时,样品中心和样品底部温度相差约150℃(实验样品尺寸为

∅10mm×20mm),这不仅与Kirby等[12]给出的压力容器内温度分布基本相同,而且样品垂直温度梯

度与熔融盐压力容器的温度梯度相似。但由于熔融盐压力容器的样品尺寸的减小,极大地降低了样品

中间和样品底部的温度差,从而提高了样品内的温度精度。

图5 2GPa压力容器样品中心与样品底部的温度差和控制温度间的关系

(曲线1是热电偶固定时获得的温度差,曲线2是热电偶向下脱落时获得的温度差)

Fig.5 Thetemperaturevariabilitywithinthesampleversusthecontrollingtemperature
(Curve1representthedifferencefromthefixedthermocouple,curve2representthedifferencefromthedropping)

图6 熔融盐压力容器热电偶向下脱落时获得的温度曲线

Fig.6 Temperaturecurvesacquiredinthecaseof
thermocoupledroppingdownward

图5中的曲线2显示,由于热电偶向下逐渐脱

落,样品中心温度与样品底部温度差逐渐增加。在

本次温度标定实验中,也出现过类似的现象。图6
给出了实验S0704中样品底部监测温度与样品外侧

上1/3位置的温度关系的曲线,图中斜率在高温段

逐渐降低,实验后对压力容器内装样的检查确认,

LiCl/KCl混合盐套熔融后推动样品底部的热电偶

缓慢脱出,大量挤入下刚玉柱B的小孔中。为了避

免在实验中出现这种情况,新研制的3GPa熔融盐

固体介质三轴压力容器改进了装样方式,采用样品

两侧上下1/3位置的热电偶监测样品内部温度方

式,确保样品处于完全封闭状态,并且把熔融盐密封

在高温炉内,以确保压力均匀,降低摩擦力,极大地

提高了实验的成功率和实验数据的精度。
通过与国内外其它设备比较,可以认为,新研制的3GPa熔融盐固体介质压力容器的温度控制精

度和温度分布达到了国际同类实验设备的水平。
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5 结 论

  温度标定实验表明,新研制的3GPa熔融盐固体介质高温高压三轴压力容器的装样方式合理,加
温系统工作稳定,温度控制精度高。实验结果显示,样品外侧上1/3位置热电偶监测到的温度与其它位

置监测到的温度之间具有良好的线性关系,它们之间的斜率大小可以直接反映出温度的高低。样品外

侧上1/3位置与下1/3位置监测温度基本相同,都可以作为实验控制温度;样品中心温度比样品外侧上

1/3位置和下1/3位置监测温度低4%;样品底部温度比样品中心温度低5%;样品内部下1/4位置温

度比样品中心低2%。样品内部温度分布表明,样品中间温度最高,向样品两端递减,呈对称式分布,样
品的温度从中间向两端对称式递减,在样品尺寸范围内,样品的垂直温度梯度恒定。处于样品中心或底

部的热电偶在实验过程中容易向下脱落,不仅影响温度测量,而且导致样品从插入热电偶的孔中挤出,
因此,在高温高压实验过程中,一般利用样品两侧的热电偶控制和监测样品的温度分布。与国际同类型

实验设备的温度分布比较表明,本设备温度控制精度和样品温度分布达到了国际同类设备的水平。

在“3GPa熔融盐固体介质三轴实验系统”的设计、研制、组装和调试的各个环节,都凝聚了刘树山和赵树清老师的

智慧和汗水。在样品组装和温度标定中,与德国地球科学研究中心的E.Rybacki和B.Wunder进行了多次讨论,并提出

了宝贵的建议。在此对他们表示衷心的感谢。
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TemperatureCalibrationfor3GPaMoltenSaltMedium
TriaxialPressureVessel

HANLiang,ZHOUYong-Sheng,DANGJia-Xiang,
HEChang-Rong,YAOWen-Ming

(StateKeyLaboratoryofEarthquakeDynamics,InstituteofGeology,

ChinaEarthquakeAdministration,Beijing100029,China)

Abstract:Atriaxialdeformationapparatuswith3GPamoltensaltmediumpressurevesselwasdevelopedto
studythemechanicalbehavioroftherockunderhightemperatureandultra-highpressure.Itisbased
ontheconventionalGriggsdesignandthemoltensaltcellconceptisaftertheconceptofGreenand
Borch(1989)andRybackietal(1998).Thepressurevesselisimprovedwithrespecttosystems
describedpreviouslybytheuseofdifferentsaltmixtureswithloweutectictemperatures,andbya
mechanicallystablearrangementofthethermocouples.Inthisstudy,wefocusonthetemperatures
distributionaroundthesampleunderconfinedpressureof500MPa.Theexperimentalresultsshow
thatthereisagoodlinearcorrelationbetweentemperaturesmonitoredbytheupperthermocouple(at
theupper1/3positionofthesamplecenter,outsidethesample)andothers.Basedonthelinear
slopes,wecanidentifytemperaturedifferenceinpositionsofsample.Thetemperaturedifferencebe-
tweentheupperandthelowerthermocouple(atthelower1/3positonofthesamplecenter,outside
thesample)issosmallthatbothofthemcanbeusedastemperaturecontrollerfortheheatingsys-
tem.Thetemperatureinthecenterofthesampleisby4%lowerthantheonesmonitoredbytheupper
thermocouple.Thetemperatureinthebottomofthesampleisby5%lowerthanthatinthecenterof
thesample.Thetemperatureinthelowerquarterofthesampleisby2%lowerthanthatinthecenter
ofthesample.Thetemperaturedistributioninthesampleshowthatverticaltemperaturegradientin
thesampleisconstant(16℃/mmat900℃).Thetemperaturecontrollingresolutionandtemperature
distributioninthepressurevesselaresimilartothesametypeapparatusesinotherlaboratoriesofthe
world.
Keywords:temperaturecalibration;thermocouples;temperaturegradient;solidmedium;moltensalt
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