
　第 2 5 卷　第 3 期 高 压 物 理 学 报 Vol.25,No.3　
　201 1 年 6 月 CHINESE JOURNAL OF HIGH PRESSURE PHYSICS June,201 1　

文章编号：1000-5773(201 1)03-02 1 3-08

3 GPa 熔融盐固体介质高温高压
三轴压力容器的围压标定

∗

韩　亮,周永胜,何昌荣,姚文明,刘　贵,刘照星,党嘉祥

(中国地震局地质研究所地震动力学国家重点实验室,北京　10002 9)

　　摘要：新研制的 3 GPa 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,由于装样部件之间摩擦以及克服传压介质本身的强度,视载围压和真实

围压具有较大差异,在完成压力容器温度标定的基础上,采用部分熔融法在不同温度和压力条

件下进行围压标定实验研究。实验使用 LiCl-KCl 混合氯化盐样品,分别在 300~1 400 MPa
视载围压的条件下,对样品进行缓慢加温,成功观测到实验力学数据和温度数据的同时响应,
确定了混合氯化盐的初熔温度,通过已知熔融曲线方程计算得出真实围压。通过比较不同的

实验条件和观察实验后装样结构,给出了摩擦力的变化规律：在 300~500 MPa 压力条件下,
摩擦力百分比呈现降低趋势,从 5 2%降低到 3 1.2%；在 700~1 200 MPa 压力条件下,摩擦力

约占1 1.4%；在 1 400 MPa 压力条件下,摩擦百分比从 1 1.4%上升到 1 5.5%。通过对比国内

外同类实验设备摩擦力认为,该设备真实围压的精度达到了国际同类设备的水平。
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1　引　言

　　Griggs 型[1]固体介质三轴实验系统通过挤压较低强度传压介质加载围压,压力表显示的视载围压

是通过计算油缸压力与活塞面积比值得出,油缸系统本身存在摩擦力,而同时在不同温度和压力条件下

的实验过程中,装样中的传压介质和其它部件产生的摩擦力并不相同,造成视载围压和真实围压有较大

差异。作者所在的实验室在原来拥有的 2 GPa Griggs 型固体介质三轴实验设备的基础上,自主新研制

了 3 GPa 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,并成

功进行了温度标定工作[2],本研究在此工作基础上采用部分熔融法继续进行围压标定研究。

2　实验方法和实验条件

2.1　实验方法

　　对新实验系统压力容器的装样结构进行了多处修改,有关装样细节请参阅文献[2]。图 1 为不同氯

化盐熔融曲线,其中 LiCl-KCl 混合氯化盐熔融曲线的线性很好,熔融曲线方程已知[3-5],在不同压力下

对温度响应灵敏,并且适用的温度、压力范围更广。国际上同类设备使用 LiCl-KCl 混合氯化盐样品,通
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图 1　不同氯化盐熔融曲线[3-5]

Fig.1　Melting curves for different chlorates[3-5]

过部分熔融法成功进行了围压标定[6-8],而如何准确

判断初熔点是实验成功的关键。Bagdassarov 等[6]

通过在装样中增添电导率测试装置,成功地监测到

方解石-文石相变点的初熔温度,但用热导率高的金

属导线、金属探头以及保护外壳替代热导率更低的

叶蜡石,会对样品的垂向温度梯度分布产生额外的

影响[2-3,9],该方法不可避免地产生新的额外误差,
同时增加了实验配件的加工难度,而且未见到关于

该方法在视载围压大于 1.5 GPa 条件下应用于类

似设备围压标定的报道。Bohlen 等[7-9]在使用模拟

信号控制温度的实验中,发现当样品初始熔融时,实
验电信号发生波动。新研制的实验设备在压力加载

和温度控制上达到国际先进水平,当 LiCl-KCl 混合

氯化盐初始熔融时,能够分辨出微弱的位移变化、微弱的应力变化和微弱的温度扰动并自动保存数据,
直接确定样品的初熔温度,进而通过已知熔融曲线方程计算得到真实围压。

2.2　实验条件

　　实验样品为等摩尔 LiCl、KCl 混合氯化盐,样品尺寸为∅5.5 mm×6 mm,传压介质为 NaCl。样品

内存在温度梯度,实验力学数据变化对应着局部高温位置。根据温度标定研究得出的样品周围温度分

布状态,认为下热偶(样品外侧下 1/3 位置)监测温度非常接近样品的初熔温度,选择 NiCr-NiSi(0~
1 000 ℃)材料的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。

在实验过程中,围压通过应力传感器控制主动加载围压,轴压通过位移传感器控制,通过软金属调

节被动加载,确保实验条件与已知氯化盐熔融曲线同处静压条件。围压应力加载速率为 0.5 MPa/s,分
别在视载围压 300、400、500、800、1 000、1 200 和 1 400 MPa 的条件下进行实验,加温系统以 2 ℃/min 的

速度进行缓慢加温,待观测到样品初始熔融引起的力学数据和温度数据变化后,在初熔温度基础上继续

升温 50 ℃左右并维持一段时间,确保样品完全熔融后,再尝试两种方式继续进行更高视载围压条件下

的标定实验：(1)立刻关闭加温系统回到室温,以相同应力加载速率加压至更高视载围压条件,再缓慢

加温,观察初熔点；(2)以相等速率降温至初熔温度以下 50 ℃左右并维持一段时间,确保样品完全重结

晶后,提高视载围压后重复缓慢加温,观察初熔点。

3　围压标定实验

3.1　实验数据结果

　　图 2 给出 300 MPa 视载围压条件下,样品围压位移、轴压应力和上下热偶监测温度随时间变化的

曲线,在加温过程中,围压位移缓慢增大,当样品初始熔融时,围压位移出现明显阶跃,轴向应力同时突

然降低。
图 3 为 400 MPa 视载围压条件下的实验曲线,是在 300 MPa 视载围压条件下的围压标定实验完成

后、瞬间关闭加温系统并保持一段时间、确保样品完全重结晶后、继续加载到更高视载围压再重新加温

进行的。在加温过程中,围压位移一直微弱减小,当样品初始熔融时,围压位移原位震荡几乎不变,当样

品全部熔融后继续减少,而温度场没有观测到明显扰动。
图 4 为 500 MPa 视载围压条件下的实验曲线,在升温过程中,围压位移缓慢增大,当样品初始熔融

时,围压位移出现明显阶跃,轴向应力同时突然降低,温度场出现一个瞬间扰动。
图 5 为 800 MPa 视载围压条件下的实验曲线,在升温过程中,围压位移缓慢增大,当样品初始熔融

时,围压位移出现明显阶跃,轴向应力同时突然降低,而温度场没有出现明显扰动。
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(a)Confined pressure displacement versus time curve　　　　　　　　(b)Axial stress versus time curve　　　

图 2　300 MPa 视载围压条件下的实验曲线

Fig.2　Experimental curves under the apparent confined pressure of 300 MPa

(a)Confined pressure displacement versus time curve　　　　　　　　(b)Axial stress versus time curve　　　

图 3　400 MPa 视载围压条件下的实验曲线

Fig.3　Experimental curves under the apparent confined pressure of 400 MPa

(a)Confined pressure displacement versus time curve　　　　　　　　(b)Axial stress versus time curve　　　

图 4　500 MPa 视载围压条件下的实验曲线

Fig.4　Experimental curves under the apparent confined pressure of 500 MPa

图 6 为 1 000 MPa 视载围压条件下的实验曲线,是在视载围压 800 MPa 条件下围压标定实验完成

后,缓慢降温至初始熔融温度以下约 50 ℃并保持一段时间,确保样品完全重结晶后,继续加载到更高视
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载围压再继续加温进行的。在升温过程中,围压位移和轴向应力都缓慢增大,当样品初始熔融时,围压

位移出现明显阶跃,轴向应力同时突然降低,而没有观测到温度场有明显扰动。
图 7 和图 8 分别为 1 200 MPa 和 1 400 MPa 视载围压条件下单独进行的标定实验,在较长的加温

过程中,围压位移先缓慢增大后几乎保持不变,当样品初熔融时,围压位移突然升高,轴向应力同时突然

降低,同时温度场都出现一个瞬间扰动。

(a)Confined pressure displacement versus time curve　　　　　　　　(b)Axial stress versus time curve　　　

图 5　800 MPa 视载围压条件下的实验曲线

Fig.5　Experimental curves under the apparent confined pressure of 800 MPa

(a)Confined pressure displacement versus time curve　　　　　　　　(b)Axial stress versus time curve　　　

图 6　1 000 MPa 视载围压条件下的实验曲线

Fig.6　Experimental curves under the apparent confined pressure of 1 000 MPa

(a)Confined pressure displacement　　　　　　　(b)Axial stress　　　　　　　　　　　　(c)T low　　　　

图 7　1 200 MPa 视载围压条件下的实验曲线

Fig.7　Experimental curves under the apparent confined pressure of 1 200 MPa
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(a)Confined pressure displacement　　　　　　　(b)Axial stress　　　　　　　　　　　　(c)T low　　　　

图 8　1 400 MPa 视载围压条件下的实验曲线

Fig.8　Experimental curves under the apparent confined pressure of 1 400 MPa

3.2　实验曲线分析

　　围压位移普遍随着实验中温度缓慢增加而缓慢增大(400 MPa 条件下标定实验除外),这种趋势在

较低温度和压力的标定实验中一直持续到样品初始熔融,且增大幅度明显,而在较高温度和压力条件下

的标定实验中,这种增大趋势逐渐变缓,没有一直持续到样品初始熔融。这是因为装样中的各部件随温

度缓慢升高其强度逐渐降低,彼此接触逐渐紧密,造成体积缩小,围压位移不断增大以保持围压恒定,当
样品初始熔融时,其强度突然降低,围压位移发生明显阶跃以保持围压力恒定。

在较低温度和压力的标定实验中,轴向应力的变化一直不明显；而在较高温度和压力的标定实验

中,轴向应力随着温度的缓慢增加而逐渐增大,当样品初熔融时,轴向应力突然降低。这是因为在实验

过程中轴压位移保持不变,样品产生热膨胀挤压轴压活塞,温度的高低决定着热膨胀能否克服轴压摩擦

力,即温度决定着轴向应力的变化趋势。当样品初始熔融时,样品强度突然降低,直接导致轴向应力测

量值突然降低,而能否克服轴压摩擦力决定着轴向应力降低的幅度。
标定实验中温度场的扰动主要由样品熔融形成对流造成局部温度分布改变引起,在较高温度和压

力条件下更容易观察到温度的突然扰动。在低温实验条件下,样品温度梯度较低,围压位移样品熔融过

程中缓缓上升；而在高温实验条件下,样品内温度梯度较大,样品不同位置熔融时间间隔较长,因此部分

实验中监测到围压位移出现多段式阶跃特征。
在 1 000 MPa 视载围压条件下的标定实验中,围压位移曲线和其它实验变化趋势一致,这是因为该

实验室逐步降温至样品重结晶后继续进行,装样没有经历快速温度变化,仍然符合其它实验规律。而在

图 9　熔融盐压力容器摩擦百分比

随视载围压变化曲线

Fig.9　Friction percents versus apparent confined
pressure curves for apparatus with molten salt

400 MPa 视载围压条件下的标定实验中,围压位移

随着温度的增加而缓慢降低,当样品初始熔融时,围
压位移几乎保持不变,这是因为在其它围压标定实

验后,整个装样在处于压紧状态下瞬间冷却体积突

然缩小,随着温度的回复,整个装样装置没有经历压

紧过程,而直接产生热膨胀,造成围压位移逐减小,
当样品初始熔融时,样品的强度降低和热膨胀对围

压位移的影响相互抵消,造成围压位移几乎不变,当
样品全部熔融后,整个装样继续以热膨胀作用为主,
围压位移继续缓慢降低。

3.3　摩擦力变化规律

　　表 1 总结了所有围压标定实验数据结果,图 9
给出了摩擦百分比对应视载围压变化的曲线。从实

验曲线分析得知,在较低压力和温度条件下,装样中
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各个部件处于不断压紧过程中,造成摩擦力比较大。随着围压标定实验的压力和温度的逐渐升高,装样

中各个部件的强度逐渐降低,接触愈加紧密,造成摩擦力明显降低,该阶段温度和围压都起到降低摩擦

力的作用。在较高压力和温度的实验条件下,装以传压介质 NaCl 和绝缘介质叶蜡石为主的部件,体积

压缩造成强度明显变大,摩擦力随之升高,然而该阶段传压介质逐渐熔融,起到降低摩擦力的作用,在围

压和温度对摩擦力的综合影响下,摩擦力从降低转为升高,但幅度较缓。在更高围压和温度的实验条件

下,传压介质基本上已经完全熔融,围压对摩擦力起主导作用,摩擦力总体上逐渐升高,升高幅度较之前

更大。综上所述,我们认为当视载围压大于 600 MPa 时摩擦百分比和摩擦力的绝对值较低,适用于高

温高压实验研究。
表 1　围压标定实验数据结果

Table 1　Experimental data for confined pressure calibrations

Experiments
Initial melt

temperature/(℃)
Apparent confined

pressure/(MPa)
Ture confined

pressure/(MPa)
Friction pressure
/(MPa)

Friction percent
/(%)

s0807 3 78 300 144 1 5 6 5 2.0

s0808 3 90 400 2 1 9 1 8 1 45.2

s09 32 41 0 500 344 1 5 6 3 1.2

s0809a 46 6 800 6 94 1 0 6 1 3.2

s0809b 49 7 1 000 888 1 1 2 1 1.2

s092 9 5 2 5 1 200 1 0 6 3 1 3 6 1 1.4

s09 30 544 1 400 1 1 82 2 1 8 1 5.5

4　与其它实验设备的摩擦力比较

图 1 0　旧的非熔融盐压力容器摩擦百分比

随视载围压变化曲线

Fig.10　Friction percent versus apparent confined

pressure curves for old apparatus without molten salt

　　周永胜等对中国地震局地质研究所地震动力学

国家重点实验室原来拥有的2 GPa Griggs型非熔融

盐固体介质三轴实验压力容器进行过围压标定。与

原有压力容器相比,本文介绍的新压力容器装样方

式最显著的特点是在加温炉内样品周围增加了 2 个

混合盐套。图 1 0 给出了旧压力容器摩擦力随温度、
压力变化的经验关系。Gleason 等[10]和 Rybacki
等[3]认为这种没有熔融盐的固体传压介质,高温下

的摩擦力被低估了约 50%。新研制的 3 GPa 熔融

盐固体介质高温高压实验设备改进了装样结构,使
用氯化盐代替叶蜡石传压介质,使用混合氯化盐包

裹实验样品,在高温高压实验当中,氯化盐发生熔融

使得围压加载更加均匀,摩擦力明显降低,同时又提

高了实验设备真实围压力的上限。我们采用国际通

用的部分熔融法,成功进行了围压标定工作,得到了高温下摩擦力变化关系,新设备的真实围压相对旧

设备更为准确。

Rabacki 等[3]研制的 4 GPa 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,但其围压标定结果仍有重要的参考意义。Rybacki 等给出在 1~3 GPa 围压

范围内,摩擦力范围在 1 0%~20%,其中在 1 500 MPa 视载围压下,摩擦力约为 1 2%~15%,这与我们

得出的 1 400 MPa 视载围压下约 1 5.5%的摩擦力结果非常接近,考虑到传压介质和个别配件尺寸的差

异,新研制的实验设备相对 Rybacki 等研制的实验设备其摩擦力略有增加,符合我们研究得出的摩擦力
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变化规律。Bose 等[7]给出的同类实验设备的适用压力高于 600 MPa,这也与我们给出适用压力结果一

致。通过与国内外其它设备比较,我们认为新研制的 3 GPa 熔融盐固体介质压力容器的围压标定精度

达到了国际同类实验设备的水平。

5　结　论

　　在 3 GPa 熔融盐固体介质高温高压三轴压力容器温度标定的基础上,采用国际通用的混合氯化盐

部分熔融法,成功地进行了详细围压标定。实验给出在 300、400、500、800、1 000、1 200 和 1 400 MPa 视
载围压条件下的真实围压分别为 1 44、21 9、344、694、888、1 06 3 和 1 1 82 MPa；摩擦百分比分别为 5 2%、

45.2%、31.2%、13.2%、1 1.2%、1 1.4%和 1 1.5%。实验中尝试用两种不同方法提高实验效率,并给出

了系统摩擦力的变化规律：在较低温度和压力条件下,摩擦百分比呈现降低趋势；在较高温度和压力条

件下,摩擦百分比整体上升,幅度较缓；在更高温度和压力条件下,摩擦百分比整体上升,幅度较快。通

过比较国内外同类设备的摩擦力,可以认为新研制的 3 GPa 熔融盐固体介质压力容器的围压标定精度

达到了国际同类实验设备的水平,600 MPa 以上视载围压适用于实际应用。

在“3 GPa 熔融盐固体介质高温高压三轴实验系统”围压标定实验中,与德国地球科学研究中心的 E.Rybacki 进行

了深入的讨论,并得到了宝贵的经验和建议,在此深表感谢。
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Confined Pressure Calibration for 3 GPa Molten Salt Medium
Triaxial Pressure Vessel under High Pressure and Temperature
HAN Liang,ZHOU Yong-Sheng,HE Chang-Rong,YAO Wen-Ming,

LIU Gui,LIU Zhao-Xing,DANG Jia-Xiang
(State Key Laboratory of Earthquake Dynamic s,Institute of Geology,

China Earthquake Administration,Beij ing 1 0002 9,China)

Abstract：A triaxial deformation apparatus with 3 GPa molten salt medium pressure vessel was
developed.It is based on the conventional Griggs design and the molten salt cell concept modified.

912　第 3 期　　　　　　　　　韩　亮等：3 GPa 熔融盐固体介质高温高压三轴压力容器的围压标定



There is a huge difference between apparent confined pressure and true confined pressure due to the
friction in the assembly and the strength of the confined medium under high temperature and pressure.
In this study,we used the partially molten method of LiCl-KCl to make the confined pressure calibra-
tion on the basis of the temperature calibration.We successfully observed the simultaneous variation of
confined pressure displacement,axial stress and temperature disturbance when the specimen molten in-
itially,then we calculated the true confined pressure by the given equation.Finally,we obtained a se-
ries of true confined pressure under different apparent confined pressure of 300~1 400 MPa.Addition-
ally,we gave a interpretation about the friction in the pressure vessel.When the pressure is at 300~
500 MPa,the friction percentage changed from 52% to 3 1.2% gradually.When the pressure is 700~1
200 MPa,the friction percentage dropped about 1 1.4%.When the pressure is 1 400 MPa,the friction
percentage showed a slightly rise from 1 1.4% to 1 5.5%.The true confined pressure of the new pres-
sure vessel is not only more accurate than the old one,it has reached the same level with the similar
apparatus in other laboratories of the world.
Key words：confined pressure calibration；apparent confined pressure；true confined pressure；mixed
chlorate；partially molten method；friction percent
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