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一种适用于极端高温条件的六面顶压机实验组装
*

何 强,唐俊杰,王 霏,刘 曦
(北京大学地球与空间科学学院,北京 100871)

  摘要:参考活塞-圆筒高压设备常用的实验组装中热电偶的布局方式,设计了一种适用于

极端高温条件的六面顶压机实验组装。在新的实验组装中,热电偶不再横穿石墨加热炉,而是

在石墨炉中纵向分布,从石墨炉顶端横向引出。与传统的六面顶压机实验组装相比,这种新组

装具有更强的高温稳定性。测试表明:在5GPa压力下,1600℃时实验组装的稳定性能够保

持48h以上,1800℃时能够保持约30h,2000℃时能够保持约10h。温度梯度测试表明,当
组装的中心温度为1454℃时,在组装中央4mm的范围内平均温度梯度仅有27℃/mm,低于

中心温度的2%。较长的保温时间以及低温度梯度能进一步提高六面顶压机在地球科学研究

领域中的应用。
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1 引 言

  大腔体压机(LargeVolumePress)是高压科学领域最常用的高压设备之一,能够提供体积大于

1mm3 的样品空间[1],在低于6GPa的压力下,样品空间甚至可以达到11mm×11mm×8mm[2],易于

实现后续的对大体积样品进行的物相以及成分等各方面的检测,因此大压机在材料科学研究领域得到

了广泛的应用。国产铰链式六面顶压机是国内使用最广泛的大腔体压机,这种压机具有自对中性强、造
价低、易操作等优点,是国内合成金刚石和立方氮化硼(cBN)等超硬材料的主要设备。中国科学院地球

化学研究所和北京大学高温高压实验室对六面顶压机的引进[3-4],使得六面顶压机在国内高压地球科学

研究领域得到了更加广泛的应用[5-8]。六面顶压机的传统实验组装能达到约6GPa的实验压力,而通过

对传统实验组装进行改进,将6-6型、6-6-2型、6-8型组装引入六面顶压机,则可以实现10~25GPa的

实验压力[3,9-11]。有关如何提高六面顶压机实验压力的报道很多,而关于六面顶压机实验组装高温稳定

性的研究却鲜有报道。在材料科学研究中,实验时间一般只有几分钟到几小时[12-14],对实验组装的高温

稳定性要求不高。而在地球科学中,研究内容多为矿物的相变、脱水、熔融,以及元素的迁移、扩散等,这
些过程非常缓慢,为了达到实验平衡,通常需要几天甚至几个月的时间[7-8,15-16],因此地球科学中的高压

实验对实验组装的高温稳定性有很高的要求。为了延长实验组装在高温下保持稳定的时间,从而满足

地球科学研究的需求,我们对提高六面顶压机实验组装的高温稳定性进行了初步研究。

2 实验组装

  在高温高压实验中,实验温度通常有两种控制方式:功率控温与热电偶控温。采用功率控温的先决

条件是:针对特定实验组装进行功率-温度的关系标定。即便如此,由于每次实验采用的加热元件并非
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完全相同,而且在不同温度和压力条件下,加热元件的电阻会随时间的变化而变化[17],从而造成加热效

率的改变,因此功率控温通常导致估算的实验温度有较大偏差,仅适合对温度测量精度要求不高、保温

时间不长的实验。热电偶控温需要在实验组装中放置热电偶(ThermalCouple;T/C),加热系统通过热

电偶反馈的温度调节加热功率,从而改变温度。热电偶控温可以实现对温度的即时监测,因此适用于对

温度测量精度要求较高的实验。本研究讨论的所有组装均为采用热电偶控温的组装。
所有实验均在北京大学高温高压实验室的6×1400MN六面顶压机上进行。该六面顶压机的单缸

最大压力为14MN,对应的最大油压为100MPa。碳化钨顶锤前端截面为23.5mm×23.5mm,所用的

叶蜡石立方块边长为32.5mm。适用于该压机的传统实验组装及各部件尺寸如图1(a)所示:电流自上

而下通过实验组装,热电偶横向穿过石墨加热炉。这种布局首先会在石墨炉侧面留下缺口,从而改变石

墨炉内部的温度分布;其次,虽然热电偶外有绝缘套管(通常为氧化镁或者氧化铝),但是石墨在高温下

逐渐扩散,并可能渗透过绝缘管,从而将加热电路与测温电路联通,最终使热电偶不能正常工作,影响实

验温度的测量,我们认为这是影响实验组装热稳定性最主要的因素。因此我们参考活塞-圆筒高压设备

(Piston-CylinderHigh-PressureApparatus)上常用的实验组装[15,18]以及多面顶大压机(Multi-Anvil
Press)上常用的实验组装[19]中热电偶的布局方式,对六面顶压机的实验组装进行改进,从而提高实验

组装的热稳定性。改进后的实验组装如图1(b)所示。在新的实验组装中,热电偶不再从石墨炉侧面穿

插而过,而是纵向延伸,从加热元件的顶端引出;热电偶外的绝缘套管不再与石墨管直接接触,避免了由

于石墨扩散而导致的热电偶不稳定。

图1 (a)六面顶常用实验组装示意图;(b)六面顶新组装示意图

Fig.1 (a)Conventionalexperimentalassemblyusedonthecubicpress;
(b)Newexperimentalassemblydevelopedandtested

3 实验结果与讨论

  北京大学高温高压实验室的六面顶压机投入使用已将近4年,通过对在该压机上所进行的部分实
验结果进行统计,给出了传统实验组装(图1(a))在不同压力下的温度-功率对应关系(见图2)。由图2
可以看出,温度与功率的对应关系受压力的影响[17]。给定功率时,温度随压力的增加而降低,压力越
高,石墨炉的加热效率越低,如给定功率为0.25kW 时,3GPa压力下实验温度为1320℃;而在5GPa
压力下,实验温度仅有1220℃。另外,在一定压力下,温度和功率的对应关系也不是一条完美的曲线,在
图上表现出各数据点偏离拟合曲线比较远,因此利用拟合曲线进行热电偶控温时会有较大的误差。实

现功率控温的首要条件是,对特定的实验组装在不同压力下均需进行温度标定,不同实验中所用的实验

组装不完全等价,所以功率控温仅适用于对温度测量精确度要求不高的实验。
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针对功率控温的不足,设计了一种使用热电偶控温并适用于极端高温条件的新实验组装,并对该实

验组装进行了压力标定、高温稳定性测试以及温度梯度测量。
通过测量BiⅠ-Ⅱ(2.55GPa)、BiⅡ-Ⅲ(2.69GPa)以及BaⅠ-Ⅱ(5.5GPa)在室温下的相变

对压力进行标定,标定结果如图3所示。随着油压的升高,实验组装的压力传递效率逐渐降低,在图中

表现为曲线越来越平缓,该实验组装的压力上限为6.0GPa左右。图3同时还给出了传统实验组装的

压力标定结果,标定方法与新组装相同。给定油压为45MPa时,常用实验组装的实验压力为6.0GPa,
新实验组装的实验压力为5.6GPa,因此新实验组装的压力传递效率与常用实验组装没有明显差异。

图2 常用组装在不同压力下的温度-功率对应关系

Fig.2 RelationbetweenTandheatpower
atdifferentpressuresfor

theconventionalexperimentalassembly

图3 压力标定结果

Fig.3 Pressurecalibrationsfor
theconventionalexperimentalcell
andnewexperimentalcell

图4 40MPa油压(5GPa)下新实验组装在不同温度时的稳定性

Fig.4 Stabilityofthenewexperimentalassemblyat40MPa
oilpressure(5GPa)andatdifferenttemperatures

在5GPa实验压力下测试了新组装在

1600、1800和2000℃下的高温稳定性,实
验过程中使用 W5Re-W26Re热电偶监测

温度,按照100℃/min的速率将温度升至

并保持在目标温度,实验结果如图4所示。
随着温度的升高,新实验组装能保持稳定

的时间逐渐减少。在1600℃的测试中,该
组装稳定保持了48h;保温期间加热功率

以及 温 度 非 常 稳 定,如 图 4(a)所 示。
在1800℃的测试中,该组装保持稳定约

30h;在保温后期功率稍有波动,但是温度

一直稳定维持在1800℃,如图4(b)所示。
在2000℃的测试中,该组装保持稳定约

10h之后,加热功率与温度剧烈波动,如图

4(c)所 示。因 此 这 套 新 组 装 在1600、

1800、2000℃的温度下能保持稳定的时间

分别是48h以上、30h和10h。从图4(b)
还可以看出,在加热时间持续30h之后加

热电压尚存,加热电流下降为零,导致加热

功率为零,有电压无电流则说明加热电路

出现断路。根据现有资料,在实验测试的

温压条件下石墨不会向金刚石转化[20],因
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此我们认为发生这种现象是由于石墨炉在高温下发生氧化所致。如果能够用高温烘烤的叶蜡石套或氧

化铝粉末有效保护石墨炉不被氧化,相信可以进一步延长实验时间。图4(c)表明实验后期功率与温度

剧烈波动,二者呈现相反的变化趋势,说明W5Re-W26Re热电偶变得不再稳定,无法继续用于热电偶控

温。因此热电偶的稳定性也是影响实验组装在高温下使用时间的重要因素。另外,从图4中还可以看

出,实验的加热功率随着时间是逐渐变化的,因此在进行长时间的高温实验中,采用热电偶控温的加热

方式是必要的。

Zhu等[21]使用与图1(a)相似的组装在YJ-3000t紧装式六面顶压机上成功进行过1650℃、保温时

间30min的实验。闻卫军等[7]虽然在YJ-3000t压机上进行了长达102~114h的实验,但其实验温度

不超过1070℃。常用实验组装在北京大学高温高压实验室六面顶压机上的最高温度记录为2000℃,
保温时间仅有4min(未发表数据)。相比之下,新设计的实验组装具有优越的高温稳定性,能够极大满

足地球科学研究领域的实验需求。

图5 温度梯度实验中热电偶组装示意图

Fig.5 Thermalcouples(T/C-1andT/C-2)

usedtomeasurethetemperature

gradientinthemiddlepart
ofthenewexperimentalcell

前人曾经对直壁式圆筒状石墨加热器内的温度分布进行

了理论模拟以及实验测量[22-24]。MgO和Al2O3 反应生成尖

晶石的速率与温度相关,Watson等[24]据此通过实验测量

MgO和Al2O3 生成尖晶石层的厚度来研究活塞-圆筒实验组

装中石墨加热器内的温度分布。他们所使用的石墨管的长度

为38mm,内径约10mm,石墨管中心温度为1400℃时,中
央大约有纵向跨度为6mm的近似恒温区,占石墨管长度的

16%。在 我 们 的 新 实 验 组 装 中,石 墨 加 热 器 的 长 度 为

24.5mm,内径为3.5mm。我们测量了其中央区域4mm范

围内的温度梯度。在测量温度梯度的实验中,采用四孔氧化

铝管+两个钨铼热电偶(W5Re-W26Re)的方法监测组装内

不同位置的温度,热电偶组装方式如图5所示。将位于端点

的热电偶 T/C-2放置在石墨炉的正中心,另一个热电偶

T/C-1放置在与热电偶 T/C-2相距2mm 的位置。利用

T/C-1控制温度,升温速率为100℃/min,最高测试温度为

1400℃(T/C-1)。从400℃开始,每隔200℃采集一个数据

点;为了获得准确的功率-温度对应关系,在每个采样温度均恒温2min。实验结果如表1以及图6所

示。从图6可以看出,在3GPa压力下,随着温度的升高,温度梯度逐渐增加,当中心温度(T2)增加到

1454℃时,温度梯度为27℃/mm,4GPa下温度梯度基本与3GPa下的相同。因此在我们的研究范围

内,压力对温度梯度没有明显的影响。

表1 不同温度-压力条件下新实验组装的温度梯度

Table1 Temperaturegradientatdifferentp-Tconditionsforthenewexperimentalassembly

T1/(℃)
3GPa

T2/(℃) Temperaturegradient/(℃/mm)
4GPa

T2/(℃) Temperaturegradient/(℃/mm)

400 412 6.0 415 7.5

600 616 8.0 618 9.0

800 823 11.5 825 12.5

1000 1032 16.0 1032 16.0

1200 1244 22.0 1242 21.0

1400 1454 27.0 1453 26.5

   Note:T2referstotemperatureatthecenterofthegraphiteheaterwhileT1referstothetemperature2mm
awayfromthecenter.
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图6 新实验组装在不同压力下的温度梯度

(T2 表示石墨炉中心的温度)
Fig.6 Temperaturegradientforthemiddlepartof
thenewexperimentalassemblyatdifferentpressures

(T2referstothetemperatureat
thegeometriccenterofthegraphiteheater)

加热器内部的温度梯度主要受加热器的形状以

及加热器外部保温材料的影响。在直壁式圆筒状石

墨加热器中,纵向温度在中部最高,向两端逐渐降

低。减小该温度梯度的方法主要有3种。第1种方

法是增大石墨管的长度与直径之比。给定石墨管长

度时,石墨管的直径越小,温度梯度也越小。Walter
等[23]系统地研究了多面顶压机实验组装中圆筒状

加热器的温度梯度。长13.7mm、内径2.6mm的

石墨管中心的温度梯度为100℃/mm;长7.2mm、
内径1.5mm的LaCrO3 加热器中心的温度梯度为

200℃/mm(见表2)。第2种方法是改变石墨管的

形状(如阶梯式圆筒状加热器,SteppedHeater),增
加石墨管中部的厚度以减少中部的发热量[22-23]。

Walter等尝试将0.2mm厚的石墨管中部的厚度增

加0.15mm,使纵向温度梯度由原来的100℃/mm变为-25℃/mm(见表2)[23]。第3种是加强石墨

管两端的绝热材料的保温性能[22,25],与第2种方法有异曲同工之处。在实际的实验组装设计中,这3
种方法可以同时兼顾。我们目前尝试的新实验组装中的温度梯度尽管已经非常小,但仅采用了第1种

方法;如果参考另外两种方法对其进行改进,相信可以进一步降低实验组装内的温度梯度。

表2 不同材料、尺寸加热器的温度梯度

Table2 Temperaturegradientforheatersofdifferentmaterialsandsizes

Heater Length/(mm)OD/(mm)ID/(mm) Centralthickportion/(mm) Temperaturegradient/(℃/mm)Datasource

Graphite 13.7 3.0 2.6 - 100 Ref.[23]

Graphite 13.7 3.0 2.6 2.3/4.2 -25 Ref.[23]

LaCrO3 7.2 2.3 1.5 - 200 Ref.[23]

LaCrO3 7.2 2.0 1.4 - 200 Ref.[23]

Graphite 24.5 5.0 3.5 - 27 Thisstudy

  Note:(1)LengthoftheheaterinRef.[23]iscalculatedbasedonthesizeoftheoctahedronandthensubtractedby
  1mm,whichisestimated,fromthefiguregiveninthereference,forthethicknessofthegraphitelid;
(2)OD:Outerdiameter;
(3)ID:Innerdiameter;
(4)Centralthickportionisequalto2.3/4.2meansthatIDofthethickportionofthesteppedheateris
  2.3mmwhilethelengthofthisportionis4.2mm.

4 结 论

  热电偶横穿石墨加热器的布局方式会破坏加热元件内部的温度分布,再加上高温下石墨的扩散,将
导致传统实验组装不能在高温下长期稳定。通过改变热电偶的布局方式,令热电偶纵向分布,可以有效

地增加实验组装在高温下保持稳定的时间。对新实验组装的测试表明:在5GPa下,1600℃的实验能

够保持48h以上,1800℃的实验能够保持约30h,2000℃的实验能够保持约10h。新实验组装的温度

梯度随着温度的升高而增加。在5GPa、1454℃条件下,组装中心4mm的范围内,平均温度梯度仅有

27℃/mm。通过进一步改进,实验组装的温度梯度和加热效率还可以进一步优化。较长的保温时间以

及低温度梯度能进一步提高六面顶压机在地球科学研究领域中的应用。
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HighTemperatureStableAssemblyDesignedforCubicPress

HEQiang,TANGJun-Jie,WANGFei,LIUXi

(SchoolofEarthandSpaceSciences,PekingUniversity,Beijing100871,China)

Abstract:Changingthedistributionofthethermalcouple,anewexperimentalassembly,whichissta-
bleatextremelyhightemperatures,hasbeendevelopedforthecubicpress.Testexperimentsshowed
thatat5GPa,thisnewexperimentalassemblycanbestableat1600,1800and2000℃formorethan
48hours,about30handabout10h,respectively.Additionally,thetemperaturegradientinthenew
experimentalassemblyisverylow:at1454℃,itisabout27℃/mminthe4mmlongcentralpartof
thegraphiteheater.Longstabledurationatextremelyhightemperaturesandlowtemperaturegradient
makethisnewexperimetalassemblysuitableforthehigh-pressureexperimentationinGeosciences.
Keywords:cubicpress;experimentalassemblydesign;hightemperaturestability;thermalcoupledis-
tribution
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