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YJ-3000t型紧装式六面顶大腔体高温高压
实验装置样品室的压力标定
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  摘要:在温度为389~1245℃和砧面压力为1.0~5.0GPa的条件下,利用金属高压熔融

标定法,采用Cu、Al、Zn和Pb四种金属,对YJ-3000t型紧装式六面顶大腔体高温高压实验装

置样品室内的实际压力进行了标定。通过对由四种金属所获得的标定结果的多项式三维模

拟,获得了以叶蜡石为外传压介质、氧化铝为内传压介质的情况下,由砧面压力和样品室温度

估算样品室内实际压力的定量表达式。该结果可为今后该设备上类似实验组装中样品腔内实

际压力的估算提供方便准确的压力标。
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1 引 言

  固体、流体及其混合体系的高温高压实验一直是人们了解各种物质及体系的成分、结构、性状和过

程的重要手段。因此,开展各种物质及体系的高温高压实验研究具有重要的理论和实际意义[1-2]。在高

温高压实验研究中,通常必须已知样品室内的压力。然而,对于采用固体物质作为传压介质的多面顶大

腔体高温高压设备,由于传压介质的内摩擦会使得砧面压力与样品室内压力不一致,因此有必要对样品

室内的压力进行标定。
中国科学院地球化学研究所深部物质与流体作用实验室的YJ-3000t型紧装式六面顶大腔体高温

高压实验装置是20世纪70年代中晚期建立起来的一种多面顶大腔体类型的高温高压设备[1,3]。近30
年来,该设备一直对外开放,满负荷运行。目前,已有地球科学、物理学、化学和材料科学等诸多领域的

众多国内外科学家利用此设备完成了大量的高温高压实验[3-10]。但迄今为止,该设备高压腔体内样品

室的实际压力基本上都是依靠早期由铜的高压熔融曲线标定所获得的压力[1]。众所周知,在该设备中

用作传压介质的叶蜡石在不同温度、压力、实验时间以及实验前的烧结条件(如烧结温度和时间等)下其

内摩擦性质将不同,因此在不同实验条件下叶蜡石与理想的流体传压介质相比其传压性能将发生不同

程度的偏离。由于铜在常压下的熔点约为1084℃,因此该设备的早期压力标仅能准确给出温度高于

1084℃时样品室内的实际压力。对于低于该温度下的实验,该压力标充其量只是一种极为粗略的近

似,有必要进一步建立较为准确的压力标。
在本工作中,利用金属高压熔融压力标定法[1],采用Cu、Al、Zn和Pb四种金属,在温度为389~

1245℃和砧面压力为1.0~5.0GPa的条件下,对中国科学院地球化学研究所深部室的YJ-3000t型紧
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装式六面顶大腔体高温高压实验装置样品室内的压力进行了标定,希望给出的压力标定结果可为未来

利用此设备开展的高温高压实验提供比以往更为准确的压力标。

2 实验方法

  实验所用样品为99.995%的Cu、Al、Zn和Pb四种金属。用线切割的方法将样品加工成直径

4mm、高3.8mm的圆柱体。组装前,柱状样品用320#刚玉砂纸打磨以除去表面氧化膜,之后放入无

水酒精中用超声清洗机清洗30min取出,凉干备用。实验中的外传压介质为烧结叶蜡石(烧结温度

700℃,烧结时间8h),内传压介质为生烧可切削氧化铝。实验过程中的温度测量由NiCr-NiAl热电偶

完成。
实验的样品组装和数据采集系统如图1所示。图1中,样品与Ta容器间的石墨用于防止样品与

Ta金属在高温下形成合金。图中数据采集系统由位于样品室Ta容器壁中心处的NiCr-NiAl热电偶,
位于样品室轴向、距样品室中心约4.5mm处参考点的NiCr-NiAl热电偶,两台 HP-34401A型高精度

数字表,以及计算机组成。数据采集系统按图1连接后,计算机可自动记录实验过程中同一时间坐标下

电动势ε1 与ε2 随时间的变化,且借助NiCr-NiAl热电偶分度表,ε1 与ε2 可分别转换成样品室温度T 和

样品室与参考点的温度差ΔT。

图1 样品组装与数据采集系统

Fig.1 Schematicdrawingofexperimentalsetupanddatacollectionsystem

将样品按图1组装好后,实验按以下步骤进行:
(1)将组装好的样品放入压腔,升压到预定的砧面压力;
(2)采用自动升温的方法缓慢(10~15℃/min)将温度升至该压力下金属熔点的70%左右,稳定

1~2h;
(3)采用自动升温的方法快速(80~100℃/min)将温度升至该压力下金属熔点的120%左右;
(4)采用自动降温的方法快速(80~100℃/min)将温度降至该压力下金属熔点的70%左右;
(5)重复上述步骤(3)和步骤(4)四次。
在1.0、2.0、3.0、4.0、5.0GPa五个不同砧面压力下对Cu、Al、Zn、Pb四种金属重复以上实验步骤。

此外,为对实验的重现性进行验证,在1.0GPa和5.0GPa下分别对Al和Zn两种金属进行了实验,实
验结果见表1,从表中数据可见多次实验结果重复性很好。
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表1 1.0GPa和5.0GPa下Al和Zn的重现性实验结果

Table1 TherepetitionexperimentresultsofAlat1.0GPaandZnat5.0GPa

Date Metal Anvilsurfacepressure/(GPa) Meltingtemperature/(℃)Calibratedpressureinsamplecell/(GPa)

2006.06.09 Al 1.0 703 0.66

2006.06.12 Al 1.0 703 0.66

2006.06.22 Zn 5.0 640 4.58

2006.06.23 Zn 5.0 640 4.58

在上述实验过程中,借助于图1中的数据采集系统,计算机可实时显示以ε1 为横坐标、ε2 为纵坐标

的金属熔融和凝固的高压差热测量结果。在该测量结果中,金属熔融将表现为一吸热谷,熔融金属的凝

固将表现为一放热峰[1]。本工作中所获得的金属熔融和凝固的高压差热测量结果的典型曲线如图2所

示;而其它差热曲线只是随金属种类和压力的不同而在不同温度(金属在该压力下的熔点)处出现峰值,
故在此不再列出。

图2 在4.0GPa下升温和降温过程中Cu的熔融(a)和凝固(b)差热曲线实测结果

Fig.2 Differentialthermalanalysisresultsofmelting(a)andcondensing(b)ofCumeasured
duringheatingandcoolingprocessesat4.0GPa

3 实验结果及讨论

  表2列出了砧面压力、该压力下各金属的熔点以及标定后样品腔内的实际压力。在标定过程中,

Cu和Al的熔点与压力的关系分别来自Akella和 Kennedy[11]以及Lees和 Williamson[12]的实验数据,
而Zn和Pb则来自Babb等[13]的实验数据;对热电偶的电动势值进行了冷端补偿和压力校正[14]。

表2 不同砧面压力下各金属的熔点和样品腔内的实际压力

Table2 Meltingtemperatureofdifferentmetalsandcalibratedpressure
insamplecellatdifferentanvilsurfacepressures

Metal
Anvilsurface

pressure/(GPa)
Meltingtempe-
rature/(℃)

Calibratedpressurein
samplecell/(GPa)

Metal
Anvilsurface

pressure/(GPa)
Meltingtempe-
rature/(℃)

Calibratedpressurein
samplecell/(GPa)

Cu 5.0 1245 4.47 Al 3.0 834 2.68

Al 5.0 951 4.48 Pb 3.0 552 2.83

Zn 5.0 640 4.58 Cu 2.0 1140 1.51

Cu 4.0 1210 3.48 Al 2.0 766 1.63

Al 4.0 889 3.52 Cu 1.0 1105 0.53

Pb 4.0 624 3.73 Al 1.0 703 0.66

Cu 3.0 1175 2.50 Pb 1.0 389 0.79
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图3是用TableCurve3D软件

图3 样品腔内压力标定结果的三维拟合图

Fig.3 3Dsurfaceofpressurecalibrationforsamplecell

根据表1数据拟合的三维图,拟合函

数形式如下

pcell [= ∑
5

i=1
ai(panvil)]i T+

∑
5

i=1
bi(panvil)i

(1)

式中:pcell为标定后样品腔内的实际压

力;panvil为砧面压力,为设备的表头读

数;T 为温度,为实验中的可测量量;

ai、bi 为待定系数,各自的拟合结果列

于表3。因此,由(1)式和表3可知,
只要已知砧面压力和样品腔内的温

度,即能方便地估算出样品腔内样品

处的实际压力。

表3 样品腔内实际压力与砧面压力、样品腔温度间关系的多项式模拟结果(r2=99.971)

Table3 Polynomialfittingresultoftherelationshipbetweenpracticalpressureinthesamplecell
andtheanvilsurfacepressureandtemperatureinthesamplecellwithr2=99.971

a1 a2 a3 a4 a5

-0.00148414 0.001918646 -0.0009965 0.000217335 -0.00001664

b1 b2 b3 b4 b5

1.644844155 -1.40157699 0.871907515 -0.20722489 0.016648151

图4 不同砧面压力下样品腔内实际压力与温度的关系

Fig.4 Therelationshipbetweenpracticalpressure
andtemperatureinthesamplecell
atdifferentanvilsurfacepressure

为进一步得到固定砧面压力下温度与样品腔内

实际压力间的关系,在(1)式中代入不同的砧面压

力,获如图4结果。
从图4可以看出,所有直线的斜率均为负值,这

说明不论砧面压力多大,只要温度上升,腔体内实际

压力都有所下降。笔者认为可能存在两方面的原

因:一方面,随着温度的升高,作为内传压介质的氧

化铝被烧结而硬化,使其传压性能下降;另一方面,
随着温度的上升,外传压介质叶蜡石流动性加强,导
致叶蜡石“飞边”面积加大,从而使得砧面压力在向

样品腔传递的过程中在“飞边”处的损失加大。因

此,在相同砧面压力下,腔体实际压力随着温度的上

升而下降。

4 与前人实验结果对比及本实验误差分析

4.1 与前人实验结果对比

  如引言所述,前人曾用Cu作为压力标对样品腔内压力进行过标定[1]。现将本实验中使用Cu为压

力标获得的压力标定结果与前人结果进行对比(见图5)。从图5可看出,本实验结果比前人结果低0.2
~0.3GPa。原因可能来自两方面,首先,本实验所用的内传压介质为氧化铝,而前人用的是叶蜡石。
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图5 实验结果与前人结果对比

Fig.5 Comparisonofpressurecalibrationresults
inthepresentandpreviouswork

由于叶蜡石的传压性能比氧化铝好,因此造成本实

验组装中样品腔内的压力在相同温度和砧面压力

的条件下低于前人组装中样品腔内的压力。其次,
前人工作于十多年前完成,此后该设备一直满负荷

运行,未曾进行过全面彻底的检修,机油粘度加大,
油缸、滑块摩擦增加,弹簧寿命趋于老化等原因亦可

能是造成本工作与前人结果不一致的部分原因。

4.2 误差分析

  本实验误差主要来源于温度和砧面压力的测量

误差。温度测量的误差包括两方面:热电偶本身误

差(δT1
)和热电偶冷端补偿误差(δT2

)。实验使用的

是NiCr-NiAl热电偶,其本身误差为±0.5℃,即

δT1=±0.5℃;热电偶冷端补偿处温度是用水银温

度计测量,其误差为±0.5℃,即δT2=±0.5℃。故总的误差δT=δT1+δT2=±1.0℃。而对于不同的

压力标,相同的温度误差下所得腔体压力误差不同,这由各压力标自身性质(压力对其熔点的影响[11-13])
决定,对于实验用的四种压力标,±1.0℃的温度误差导致的压力误差分别为:

Cu:±1.0℃/35.5(℃/GPa)≈±0.028GPa;Al:±1.0℃/65.0(℃/GPa)≈±0.015GPa;

Zn:±1.0℃/48.1(℃/GPa)≈±0.021GPa;Pb:±1.0℃/77.3(℃/GPa)≈±0.013GPa。
故由温度测量导致的腔体实际压力的最大误差为:δT→p=0.028GPa。

砧面压力的测量误差由油压表等级决定,实验所用油压表的等级为1.5级(即误差为1.5%)。对

于不同的砧面压力,其误差不同:δp=panvil×1.5%。
综上所述,总的误差为:δ=δT→p+δp=panvil×1.5%+0.028GPa。

5 结 论

  通过本实验可得出以下几点结论:
(1)在以叶蜡石为外传压介质、氧化铝为内传压介质的情况下,根据表头砧面压力和样品腔的实测

温度,以及(1)式和表2中参数可方便地估算出样品腔内的实际压力;
(2)在相同砧面压力下,样品腔内的实际压力随温度的上升而下降。

在实验过程中得到了代立东助理研究员的帮助和指导,在此谨表谢意。
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PressureCalibrationfortheSampleCellofYJ-3000tMulti-AnvilPress
atHigh-TemperatureandHigh-Pressure

SHANShuang-Ming1,2,WANGRi-Ping1,2,GUOJie1,LIHe-Ping1

(1.LaboratoryforStudyoftheEarth’sInteriorandGeofluids,InstituteofGeochemistry,

ChineseAcademyofSciences,Guiyang550002,China;

2.GraduateSchoolofChineseAcademyofSciences,Beijing100039,China)

Abstract:ThepressureinthesamplecellofYJ-3000tmulti-anvilwascalibratedinthetemperatureand
anvilsurfacepressurerangesof389~1245℃and1.00~5.00GPabyusingthehigh-pressuremelting
curvesoffourmetals:Cu,Al,PbandZn.Throughthepolynomialfittingofthecalibrationresultsfor
thefourmetals,weobtainaformulawhichissuitablefortheexperimentalconfigurationinwhichthe
moderatelyfiredpyrophilliteandaluminawereusedastheouterandinnerpressure-transmittingme-
dium,respectively,andwhichcanbeusedtocalculatethepracticalpressureinthesamplecellusing
themeasuredcelltemperatureandtheanvilsurfacepressurereading.Wehopethatinfuture,there-
sultsobtainedinthepresentworkcouldprovideaconvenientandreliablepressurecalibrationforthe
samplecellofthesimilarexperimentalconfigurationinYJ-3000tmulti-anvilathigh-temperatureand
high-pressure.
Keywords:metal;melting;pressurecalibration;multianvil;largevolumecell;high-pressureandhigh-
temperatureapparatus
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