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(57)摘要

本发明公开了一种在高温高压下测量金属

铁片电阻率的方法，它包括：使用激光切割机将

高纯度铁片和铼片分别加工成圆形样品和长方

形部件；将铼片作为加热器，并把圆形铁片与四

根高纯度钨丝放入高温高压测试装置中组装；将

测试组装块放置在六面顶大压机内，加载到指定

的压力和温度，对样品的电阻率采用四探针范德

堡原理进行电阻率测量并记录，温度采用单独的

热电偶测量；完成加热和数据记录后，卸载压力；

将圆形铁片样品取出后，用环氧树脂固定，然后

切割研磨抛光出圆形铁片的纵切面，测量厚度，

利用范德堡测量法公式计算得到不同温度和压

力条件下金属铁片的电阻率值；解决了现有技术

温度梯度大、温度测量不准确，测量导线相互接

触，电阻率计算参数过多、误差大等技术问题。
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1.一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方法，其特征在于，它包括：

步骤1：使用激光切割机将铁片(6)和铼片分别加工成圆形样品和长方形部件，并将该

长方形部件卷成中空圆柱形状的铼管加热器(4)；

步骤2：准备好四根直径0.2mm，99.9％高纯度钨丝(5)，并将每根钨丝一头敲扁，敲扁那

端用氧化铝陶瓷管(3)和铜丝线圈(10)包裹保护；

步骤3：组装高压测试组装块；

步骤4：将高压测试组装块放置在六面顶大压机内，预热后冷却至室温，再加载到指定

的压力和温度范围，所述指定的压力和温度范围是，2‑5GPa，25‑1800℃；

步骤5：在不同的温度和压力下，对样品的电阻率采用四探针范德堡原理进行电阻率测

量并记录；所述的电阻率测量的方法包括：

步骤5.1、将步骤2中的一根钨铼合金导线①和相邻的一根高纯度钨丝(5)导线②连接

上一个恒定电流源装置；以导线①向铁片(6)样品中输入100‑300毫安的稳定电流，导线②

输出；

步骤5.2、将剩余的两根高纯度钨丝(5)导线连接到高精度万用表上，靠近导线①的标

记为导线④，另一根标记为导线③，测量输入电流前后两次，得到铁片(6)样品两端的电势

值差值；消除样品背景电势的影响；

步骤5.3、保持输入电流的钨铼合金导线①不变，电流输出端接上另一根相邻的高纯度

钨丝(5)导线④上，然后重复步骤5.2，再次记录电流，电势数据，其中电势测量由导线②和

导线③完成；

步骤6：完成数据记录后，卸载压力；

步骤7：将铁片(6)样品取出后，用环氧树脂固定，然后切割研磨抛光出铁片(6)的纵切

面，测量厚度，利用范德堡测量法公式计算得到不同温度和压力条件下，金属铁片的电阻率

值。

2.根据权利要求1所述的一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方法，其特征在于：

步骤1所述圆形样品为厚度0.5mm，直径为1.6‑2.4mm的99.9％高纯度铁片(6)；所述长方形

部件为厚度0.2毫米，长度17mm、宽度11mm的99.9％高纯度金属铼片。

3.根据权利要求1所述的一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方法，其特征在于：

步骤3所述组装高压测试组装块中的方法包括：

步骤3.1、选取一个含铬氧化镁八面体(1)，在八面体中心打一个圆柱形通孔；

步骤3.2、向圆柱形通孔中套入一个氧化锆圆筒(2)；

步骤3.3、在氧化锆圆筒(2)中套入铼管加热器(4)，铼管加热器(4)中间位置的四周预

留4个穿孔，含铬氧化镁八面体(1)与铼管加热器(4)上4个穿孔位置对应出预留4个穿孔；

步骤3.4、在铼管加热器(4)筒内套入一个氧化镁圆筒(8)，所述氧化镁圆筒(8)与铼管

加热器(4)上4个穿孔位置对应出预留4个穿孔；

步骤3.5、将圆形的铁片(6)放入氧化镁圆筒(8)中间；

步骤3.6、将步骤2中的四根高纯度钨丝(5)水平穿过高压测试组装块中的穿孔，与铁片

(6)样品四个方向的截面直接接触，作为导线；

步骤3.7、在铁片(6)上下各放置1个的氧化铝陶瓷棒(7)，与铁片(6)直接接触；

步骤3.8、将一个C型钨铼热电偶插入到步骤3.7中位于上方的氧化铝陶瓷棒(7)上作为
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热电偶(11)；

步骤3.9、将步骤3.7中位于下方的氧化铝陶瓷棒(7)外侧用脆性氧化镁棒(9)密封；所

述氧化镁圆筒(8)上端用氧化锆水泥(12)密封；

步骤3.10、将含有测试样品的八面体组装块与八个立方碳化钨块拼合好，做好各处导

线的绝缘。
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一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方法

技术领域

[0001] 本发明属于测试装置领域，尤其涉及一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方

法。

背景技术

[0002] 常见金属，比如铁、镍、铜、铝等的电阻率很低，都在十的负八次方、负七次方欧姆/

米左右。精确测量这些金属的电阻率显得尤为困难。在常压下，已经有很多商业化的金属电

阻率测量平台和工具被广泛地在实验室和工业中使用。但是，在高压和高温条件下，缺少测

量金属电阻率的办法。因为在高温高压发生装置内，待测试样品的体积有限，电极导线的布

置复杂，并且面临着极端温度压力条件下高失败率的风险。

[0003] 常压下，测量金属导线或者导电薄膜的电阻率的常规方法是：针对线状样品，使用

开尔文四线法原理；针对片状或薄膜状样品，使用四探针范德堡原理。它们只能获得高电导

率样品在常压低温，常压高温范围内的电阻率，无法获得高压高温条件下的电阻率数据。

[0004] 现有的高温高压下金属的电阻率测量方法包括针对柱状样品的四导线法，其原理

是开尔文四线法原理，但是存在样品高度过高，造成的温度梯度大；测量导线相互接触，既

当导线又当热电偶，无法避免热电势的影响；求解电阻率的参数包括了柱状样品的直径和

高度，参数过多引起误差过大(误差7‑15％)等问题。

发明内容

[0005] 本发明要解决的技术问题是：提供一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方

法，以解决在高温高压条件下，纯金属的电阻率测量结果误差大，温度梯度大，无法测试片

状样品等技术问题。

[0006] 本发明的技术方案是：

[0007] 一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方法，它包括：

[0008] 步骤1：使用激光切割机将高纯度铁片和铼片分别加工成圆形样品和长方形部件，

并将该长方形部件卷成中空圆柱形状的铼管加热器；

[0009] 步骤2：准备好四根直径0.2mm，99.9％高纯度钨丝，并将每根钨丝一头敲扁，敲扁

那端用氧化铝陶瓷管和铜丝线圈包裹保护；

[0010] 步骤3：组装高压测试块；

[0011] 步骤4：将高压测试组装块放置在六面顶大压机内，预热后冷却至室温，再加载到

指定的压力和温度范围；

[0012] 步骤5：在不同的温度和压力下，对样品的电阻率采用四探针范德堡原理进行电阻

率测量并记录；

[0013] 步骤6：完成数据记录后，卸载压力；

[0014] 步骤7：将圆形铁片样品取出后，用环氧树脂固定，然后切割研磨抛光出圆形铁片

的纵切面，测量厚度，利用范德堡测量法公式计算得到不同温度和压力条件下，金属铁片的
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电阻率值。

[0015] 进一步的，步骤1所述圆形样品为厚度0.5mm，直径为1.6‑2.4mm的99.9％高纯度铁

片；所述长方形部件为厚度0.2毫米，长度17mm、宽度11mm的99.9％高纯度金属铼片。

[0016] 进一步的，步骤3所述组装高压测试块中的方法包括：

[0017] 步骤3.1、选取一个含铬氧化镁八面体，在八面体中心打一个圆柱形通孔；

[0018] 步骤3.2、向圆柱形通孔中套入一个氧化锆圆筒；

[0019] 步骤3.3、在氧化锆圆筒中套入铼管加热器，铼管加热器中间位置的四周预留4个

穿孔，含铬氧化镁八面体与铼管加热器上4个穿孔位置对应出预留4个穿孔；

[0020] 步骤3.4、在铼管加热器筒内套入一个氧化镁圆筒，所述氧化镁圆筒与铼管加热器

上4个穿孔位置对应出预留4个穿孔；

[0021] 步骤3.5、将圆形的铁片放入氧化镁圆筒中间；

[0022] 步骤3.6、将步骤2中的四根高纯度钨丝水平穿过高压测试块中的穿孔，与圆形铁

片样品四个方向的截面直接接触，作为导线；

[0023] 步骤3.7、在铁片上下各放置1个的氧化铝陶瓷棒，与铁片直接接触；

[0024] 步骤3.8、将一个C型钨铼热电偶插入到步骤3.7中位于上方的氧化铝陶瓷棒上作

为热电偶；

[0025] 步骤3.9、将步骤3.7中位于下方的氧化铝陶瓷棒外侧用脆性氧化镁棒密封；所述

氧化镁圆筒上端用氧化锆水泥密封；

[0026] 步骤3.10、将含有测试样品的八面体组装块与八个立方碳化钨块拼合好，做好各

处导线的绝缘。

[0027] 进一步的，步骤4所述指定的压力和温度范围是，2‑5GPa，25‑1800℃。

[0028] 进一步的，步骤5所述的电阻率测量的方法包括：

[0029] 步骤5.1、将步骤2中的一根钨铼合金导线①和相邻的一根高纯度钨丝导线②连接

上一个恒定电流源装置；以导线①向圆形铁片样品中输入100‑300毫安的稳定电流，导线②

输出；

[0030] 步骤5.2、将剩余的两根高纯度钨丝导线连接到高精度万用表上，靠近导线①的标

记为导线④，另一根标记为导线③，测量输入电流前后两次，得到圆形铁片样品两端的电势

值差值；消除样品背景电势的影响；

[0031] 步骤5.3、保持输入电流的钨铼合金导线①不变，电流输出端接上另一根相邻的高

纯度钨丝导线④上，然后重复步骤5.2，再次记录电流，电势数据，其中电势测量由导线②和

导线③完成。

[0032] 本发明通过在高温高压的条件下，采用四根受保护的金属钨丝与金属铁片样品四

周接触，提高了实验的成功率。本方法使用四探针范德堡法原理测量电阻率，只需要知道样

品的厚度这一单一的参数，就能计算样品的电阻率。相对于高温高压下使用柱状样品，该方

法使用的是圆片形样品，具有更小的高度，减小了高温高压装置内样品温度梯度对测量结

果的影响。该方法将四根导线在同一个水平面隔开，避免了互相接触产生干扰。

[0033] 相比已报道的针对高温高压条件下柱状样品的四导线测量方法，该方法具有测量

温度准确、测量的电阻率更精确等技术优点，为在高温高压下测量金属及合金电阻率的研

究提供了重要保障。本方法可以将实验误差降低到<5％，提高测量精度，是由于使用对称的
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陶瓷氧化铝堵头固定片状样品形状，控制样品在高压压缩过程中的厚度变化，氧化镁堵头

材质比金属铁软，在超高压下易于压缩，从而保证样品不被过分压缩，实验误差主要取决于

厚度的误差，试验后测量左中右三个位置的厚度后，可以算出厚度的均值和误差，误差<

5％。

[0034] 本发明高压组装块中，含铬氧化镁八面体和氧化镁套管作传压介质，金属铼管作

加热炉，单独设置的热电偶作为测温装置，氧化镁套管作为绝缘装置。本发明高压组装块的

优点是：①使用单独的热电偶丝测温，在测温的同时，避免了交叉的热电偶导线与样品直接

接触造成的热电势对电阻测量的影响；②含铬氧化镁八面体作为一级传压介质，具有很好

的传压性、机械加工性、耐热保温性和绝缘性；③金属铼管作为加热炉，温度均匀，加热效率

高，不会流动与样品发生短路。

附图说明：

[0035] 图1是本发明步骤3所制备高压测试组装块纵切面结构示意图；

[0036] 图2是本发明步骤5所述电阻率测量的电路布置示意图；

[0037] 图3是本发明步骤7所制备样品纵切面抛光后的扫描电镜图；

[0038] 图4是本发明实施例2在高压和高温下测得的纯铁电阻率数据图。

[0039] 图中，1、含铬氧化镁八面体，2、氧化锆圆筒，3、氧化铝陶瓷管，4、铼管加热器，5、钨

丝，6、铁片，7、氧化铝陶瓷棒，8、氧化镁圆筒，9、脆性氧化镁棒，10、铜丝线圈，11、热电偶，

12、氧化锆水泥。

具体实施方式：

[0040] 参照图1‑4，一种在高温高压下测量金属铁片电阻率的方法，它包括：

[0041] 步骤1：使用激光切割机将高纯度铁片6和铼片分别加工成圆形样品和长方形部

件，并将该长方形部件卷成中空圆柱形状的铼管加热器4；

[0042] 步骤2：准备好四根直径0.2mm，99.9％高纯度钨丝5，并将每根钨丝一头敲扁，敲扁

那端用氧化铝陶瓷管3和铜丝线圈10包裹保护；

[0043] 步骤3：组装高压测试块，包括：

[0044] 步骤3.1、选取一个边长14mm的含铬氧化镁八面体1，在八面体中心打一个直径

5.6mm圆柱形通孔；

[0045] 步骤3.2、向圆柱形通孔中套入一个外径为5.6mm，内径为3.6mm的氧化锆圆筒2；

[0046] 步骤3.3、在氧化锆圆筒2中套入铼管加热器4，铼管加热器4中间位置的四周预留4

个穿孔，含铬氧化镁八面体1与铼管加热器4上4个穿孔位置对应出预留4个穿孔；

[0047] 步骤3.4、在铼管加热器4筒内套入一个外径3.4mm，内径1.6mm的氧化镁圆筒8，所

述氧化镁圆筒8与铼管加热器4上4个穿孔位置对应出预留4个穿孔；

[0048] 步骤3.5、将圆形的铁片6放入氧化镁圆筒8中间；

[0049] 步骤3.6、将步骤2中的四根高纯度钨丝5水平穿过高压测试块中的穿孔，与圆形铁

片6样品四个方向的截面直接接触，作为导线；

[0050] 步骤3.7、在铁片6上下各放置1个的氧化铝陶瓷棒7，与铁片6直接接触；

[0051] 步骤3.8、将一个C型钨铼热电偶插入到步骤3.7中位于上方的氧化铝陶瓷棒7上作
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为热电偶11；

[0052] 步骤3.9、将步骤3.7中位于下方的氧化铝陶瓷棒7外侧用脆性氧化镁棒9密封；所

述氧化镁圆筒8上端用氧化锆水泥12密封；其中，氧化锆圆筒2、氧化铝陶瓷棒7、氧化镁圆筒

8、脆性氧化镁棒9和含铬氧化镁八面体1在组装前需放入1000℃烘箱内高温烘干2h；

[0053] 步骤3.10、将含有测试样品的八面体组装块与八个立方碳化钨块拼合好，做好各

处导线的绝缘

[0054] 步骤4：将高压测试组装块放置在六面顶大压机内，预热后冷却至室温，再加载到

指定的压力和温度范围；再加载到指定的压力和温度范围2‑5GPa，25‑1800℃。具体参数参

见实施例1‑2；预热的温度和压力与指定的压力和温度相同，是为了消除组装装置之间的预

应力，使得后续的加压和加温过程更加均匀。

[0055] 步骤5：在不同的温度和压力下，对样品的电阻率采用四探针范德堡原理进行电阻

率测量并记录；步骤5所述的电阻率测量的方法包括：

[0056] 步骤5.1、将步骤2中的一根钨铼合金导线①和相邻的一根高纯度钨丝5导线②连

接上一个恒定电流源装置；以导线①向圆形铁片样品中输入100‑300毫安的稳定电流，导线

②输出；

[0057] 步骤5.2、将剩余的两根高纯度钨丝5导线连接到高精度万用表上，靠近导线①的

标记为导线④，另一根标记为导线③，测量输入电流前后两次，得到圆形铁片(6)样品两端

的电势值差值；消除样品背景电势的影响；

[0058] 步骤5.3、保持输入电流的钨铼合金导线①不变，电流输出端接上另一根相邻的高

纯度钨丝5导线④上，然后重复步骤5.2，再次记录电流，电势数据，其中电势测量由导线②

和导线③完成；

[0059] 步骤6：以大约50‑100℃为间隔完成数据记录后，卸载压力；

[0060] 步骤7：将圆形铁片6样品取出后，用环氧树脂固定，然后切割研磨抛光出圆形铁片

6的纵切面，测量厚度，利用范德堡测量法公式计算得到不同温度和压力条件下，金属铁片

的电阻率值。图3中样品厚度平均为(267mm+242mm+248mm)/3＝252mm，误差是(252mm‑

242mm)/252mm＝4％。

[0061] 序号 压力 最高温度 固定电流 平均厚度d

实施例1 3GPa 1200℃ 300mA 0.344mm

实施例2 5GPa 1541℃ 300mA 0.252mm

[0062] 实施例1的记录电流和电势
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[0063]
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[0064]

[0065] 实施例2的记录电流和电势

[0066]
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[0067]

[0068] 以上内容是结合具体的优选实施方式对本发明所作的进一步详细说明，不能认定

本发明的具体实施只局限于这些说明。对于本发明所属技术领域的普通技术人员来说，在
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不脱离本发明构思的前提下，还可以做出若干简单推演或替换，都应当视为属于本发明的

保护范围。
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图 1

图 2
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图 3

图 4
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