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(57)摘要

本发明公开了一种高温高压下合成含水斜

长石固溶体的方法，它包括：根据斜长石固溶体

中钠长石和钙长石的摩尔比为4：1，分别称出钠

长石和钙长石化学计量比对应重量的初始原料，

并用玛瑙研钵在酒精中研磨混合均匀后在烘箱

中干燥；高温下斜长石玻璃合成；将装有斜长石

玻璃的铂金坩埚在压片机上把斜长石玻璃粉碎

后，放入高频振动球磨机，研磨成颗粒均匀的粉

末，之后放入烘箱中烘干；子母紫铜管制备；含水

样品组装；高温高压合成组装；把组装块放置在

六面顶大压机上在高温高压条件下进行含水样

品合成得到成品；解决了现有技术合成含水斜长

石固溶体时合成技术样品尺寸受限，样品水含量

控制不精，实验成本较高等技术问题。
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1.一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方法，它包括：

步骤1、根据斜长石固溶体中钠长石NaAlSi3O8和钙长石CaAl2Si2O8的摩尔比，分别称出

钠长石和钙长石化学计量比对应重量的初始原料为Al2O3、SiO2、Na2CO3、  CaCO3的氧化物粉

末，并用玛瑙研钵在酒精中研磨混合均匀，之后在200  ℃烘箱中干燥；

步骤2、高温下斜长石玻璃合成：将步骤1的混合物粉末压成Φ 13×2mm圆柱形，将样品

置于铂金坩埚中，放入高温炉子中进行去碳反应，得到高温下斜长石玻璃；

步骤3、将装有斜长石玻璃的铂金坩埚在压片机上把斜长石玻璃粉碎后，放入高频振动

球磨机，研磨成颗粒均匀的粉末，之后放入烘箱中烘干；所述颗粒粒度为5‑10  μm；
步骤4、子母紫铜管制备：制备内径为6  mm，壁厚为0.5  mm，高度12  mm，一端底厚为0.5

的紫铜内管一；制备内径为7.05  mm，壁厚为0.5  mm，高度为12.5  mm，一端底厚为0.5  mm的

紫铜外管二；

步骤5、含水样品组装：用0.05  mm厚的金箔卷成管放入紫铜内管一中，底部放入相同厚

度的金箔圆片，将步骤3制备的斜长石玻璃粉末装入步骤4制备的紫铜内管中，用移液枪加

入蒸馏水或去离子水之后压实样品粉末，并用金箔圆片封住；将步骤4制备的内径为7 .05 

mm的紫铜外管二与装好样品的紫铜内管一倒扣，并用激光焊接机把两个铜管的接口处密

封；用移液枪加入蒸馏水或去离子水时，水的量为：0.1‑0.5  μL；
步骤6、高温高压合成组装：将步骤5中的密封紫铜管置于四周由h‑BN管和h‑BN堵头传

压介质组成的高温高压组装块中；

步骤7、把组装块放置在六面顶大压机上，在高温高压条件下进行含水样品合成；在高

温高压条件下进行含水样品合成的方法为：在温度为1100‑1200℃，压力为1‑2  GPa条件下

进行含水样品合成；反应时间为6‑10  h；

步骤8、步骤7完成后，关掉加热电流淬火降温，之后缓慢降压至常温，得到成品。

2.根据权利要求1所述的一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方法，其特征在于：

高温炉子中进行去碳反应的方法为：在1000‑1200  ℃下去碳反应10‑12h，之后把温度升到

1600  ℃，让混合物熔融成玻璃态之后温度降低至室温；所述高温炉子为密闭的高温炉。

3.根据权利要求1所述的一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方法，其特征在于：

步骤3所述在烘箱中烘干的方法为：在100  ℃烘箱中烘干，烘干时间两个小时；烘干后一直

放在烘箱中干燥直到样品组装时才取出。

4.根据权利要求1所述的一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方法，其特征在于：

步骤6所述高温高压合成组装的方法为：

步骤6.1、h‑BN管的制作：把直径为11  mm的h‑BN棒在车床上加工成内径为Φ 8  mm，外径

为Φ11  mm的h‑BN管，之后用砂纸打磨内径，将装有样品的密封紫铜放入h‑BN管中，两端用

Φ11  mm、厚度为2  mm的h‑BN圆片封堵；

步骤6 .2、加热器的制作：在车床上加工出内径为Φ 11  mm、外径为13  mm、高度为32 .5 

mm的石墨加热炉；

步骤6.3、叶腊石的加工：选取一块边长为32.5  mm的立方叶腊石块，在中心打一个Φ13 

mm的圆形通孔；

步骤6.4、组装：石墨加热炉置于叶腊石块中，之后把装有样品的紫铜密封管放入碳化

硼管中，并一起置于石墨加热炉中，两头分别依次用氮化硼堵头和叶腊石堵头密封；
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步骤6.5、在叶腊石块的棱中间钻一小孔，放置可直接接触样品铜管的热电偶，用来准

确控制实验温度。

5.根据权利要求1所述的一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方法，其特征在于：

还包括：

步骤9、将步骤8中的样品取出，用金刚石线切割机切开紫铜管，取出样品后，表面打磨

后成圆柱形，用于相关的物理性质测量；

步骤10、步骤9获得的样品进行粉末XRD测量，获得结果经分析对比，确定样品为斜长石

晶体，为三斜晶系，空间群为C‑ ī；获得的样品切一薄片，双面打磨后厚度为300  μm，之后用

傅里叶红外光谱仪器测量样品的水含量和分布，结果显示样品出现了结构水的特征峰且分

布均匀。

权　利　要　求　书 2/2 页

3

CN 113860320 B

3



一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方法

技术领域

[0001] 本发明属于高温高压实验地球化学研究领域，尤其涉及一种高温高压下合成含水

斜长石固溶体的方法。

背景技术

[0002] 斜长石为地壳主要的名义无水矿物，通常含有少量的以OH和H2O形式存在的结构

水，其含量从几十到上千ppm。水的存在不但影响着斜长石的物理和化学性质，比如机械、弹

性性质、电导率、热导率、元素的扩散、Al/Si的有序/无序等，含水的斜长石对研究中下地壳

水的循环、地壳的形成和演变、岩石圈的稳定性和流变结果具有重要的意义。

[0003] 天然斜长石中的水含量范围有限，水含量的变化常与温度、压力、氧逸度等因素有

关。如采用天然样品开展水含量与斜长石的物理性质和化学行为相关性的研究，将可能会

受到天然样品中有限水含量变化的限制，很难保证开展此类研究工作的准确性和可信性。

实验合成不同水含量的斜长石是解决此问题的有效方法。目前，名义无水矿物的含水合成

实验主要采用以下两种方式：(1)滑石和氢氧镁石为水源；这两种含水矿物加入到样品的两

端，在高温高压下他们发生脱水反应释放出的水流体通过扩散进入到样品里，以此来合成

含水样品。通过调节滑石和氢氧镁石重量比，来控制它们脱水发生后释放的水流体含量，从

而实现合成样品中的水含量变化。(2)蒸馏水或去离子水为水源；加一定量的蒸馏水到装有

样品的金属管中，之后焊接密封金属管，在高温高压下，让自由水扩散到样品的晶格中。方

法(1)由于样品中水的进入是通过滑石和氢氧镁石高温脱水扩散，直接接触滑石和氢氧镁

石的样品两端的水含量可能高于样品中间，会导致样品纵截面上水含量的不均匀。因此，该

方法限于较小的含水样品合成，意味着含水样品的尺寸会受到限制。方法(2)用的是水流体

为水源，在样品组装过程加入的水量也容易精确计算，且加入的水会均匀的分布到样品颗

粒周围，合成后样品中的水含量会均匀分布，且合成样品尺寸不受限制。该方法采用单囊或

双囊金属管(金管或铂金管)来封装样品，其金属管壁通常比较薄，在样品管焊接过程中容

易密封不严，样品中的水在高温高压合成过程中发生泄露。同时，在激光焊接密封过程中也

可能会焊穿金属管，导致样品中的水高温蒸发丢失，很难保证合成后样品中的水含量为目

标值。此外，金管或铂金管成本较高，尺寸需要定制，加工周期长等缺点。

[0004] 综上所述，目前现有的人工合成含水样品方法都各自存在一定的缺点，如合成尺

寸太小、合成样品中水含量控制不准、实验成本较高等。

发明内容：

[0005] 本发明要解决的技术问题是：提供一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方

法，以解决现有技术合成含水斜长石固溶体时合成技术样品尺寸受限，样品水含量控制不

精，实验成本较高等技术问题。本发明技术方案是：

[0006] 一种高温高压下合成含水斜长石固溶体的方法，它包括：

[0007] 步骤1、根据斜长石固溶体中钠长石(NaAlSi3O8)和钙长石(CaAl2Si2O8)的摩尔比，
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分别称出钠长石和钙长石化学计量比对应重量的初始原料为Al2O3、SiO2、Na2CO3、CaCO3的氧

化物粉末，并用玛瑙研钵在酒精中研磨混合均匀，之后在200℃烘箱中干燥；

[0008] 步骤2、高温下斜长石玻璃合成：将步骤1的混合物粉末压成Φ13×2mm圆柱形，将

样品置于铂金坩埚中，放入高温炉子中进行去碳反应，得到高温下斜长石玻璃；

[0009] 步骤3、将装有斜长石玻璃的铂金坩埚在压片机上把斜长石玻璃粉碎后，放入高频

振动球磨机，研磨成颗粒均匀的粉末，之后放入烘箱中烘干；所述颗粒粒度为5‑10μm；
[0010] 步骤4、子母紫铜管制备：制备内径为6mm，壁厚为0.5mm，高度12mm，一端底厚为0.5

的紫铜内管一；制备内径为7.05mm，壁厚为0.5mm，高度为12.5mm，一端底厚为0.5mm的紫铜

外管二；

[0011] 步骤5、含水样品组装：用0.05mm厚的金箔卷成管放入紫铜内管一中，底部放入相

同厚度的金箔圆片，将步骤3制备的斜长石玻璃粉末装入步骤4制备的紫铜内管中，用移液

枪加入蒸馏水或去离子水之后压实样品粉末，并用金箔圆片封住；将步骤4制备的内径为

7.05mm的紫铜外管二与装好样品的紫铜内管一倒扣，并用激光焊接机把两个铜管的接口处

密封；

[0012] 步骤6、高温高压合成组装：将步骤5中的密封紫铜管置于四周由h‑BN管和h‑BN堵

头传压介质组成的高温高压组装块中；

[0013] 步骤7、把组装块放置在六面顶大压机上，在高温高压条件下进行含水样品合成；

[0014] 步骤8、步骤7完成后，关掉加热电流淬火降温，之后缓慢降压至常温，得到成品。

[0015] 高温炉子中进行去碳反应的方法为：在1000‑1200℃下去碳反应10‑12h，之后把温

度升到1600℃，让混合物熔融成玻璃态之后温度降低至室温；所述高温炉子为密闭的高温

炉。

[0016] 步骤3所述在烘箱中烘干的方法为：在100℃烘箱中烘干，烘干时间两个小时；烘干

后一直放在烘箱中干燥直到样品组装时才取出。

[0017] 步骤7所述在高温高压条件下进行含水样品合成的方法为：在温度为1100‑1200

℃，压力为1‑2GPa条件下进行含水样品合成；反应时间为6‑10h。

[0018] 步骤6所述高温高压合成组装的方法为：

[0019] 步骤6.1、h‑BN管的制作：把直径为11mm的h‑BN棒在车床上加工成内径为Φ8mm，外

径为Φ11mm的h‑BN管，之后用砂纸打磨内径，将装有样品的密封紫铜放入h‑BN管中，两端用

Φ11mm、厚度为2mm的h‑BN圆片封堵；

[0020] 步骤6 .2、加热器的制作：在车床上加工出内径为Φ 11mm、外径为13mm、高度为

32.5mm的石墨加热炉；

[0021] 步骤6.3、叶腊石的加工：选取一块边长为32.5mm的立方叶腊石块，在中心打一个

Φ13mm的圆形通孔；

[0022] 步骤6.4、组装：石墨加热炉置于叶腊石块中，之后把装有样品的紫铜密封管放入

碳化硼管中，并一起置于石墨加热炉中，两头分别依次用氮化硼堵头和叶腊石堵头密封；

[0023] 步骤6.5、在叶腊石块的棱中间钻一小孔，放置可直接接触样品铜管的热电偶，用

来准确控制实验温度。

[0024] 它还包括：

[0025] 步骤9、将步骤8中的样品取出，用金刚石线切割机切开紫铜管，取出样品后，表面
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打磨后成圆柱形，用于相关的物理性质测量；

[0026] 步骤10、步骤9获得的样品进行粉末XRD测量，获得结果经分析对比，确定样品为斜

长石晶体，为三斜晶系，空间群为C‑ ī；
[0027] 步骤10、获得的样品切一薄片，双面打磨后厚度为300μm，之后用傅里叶红外光谱

仪器测量样品的水含量和分布，结果显示样品出现了结构水的特征峰且分布均匀。

[0028] 步骤5所述用移液枪加入蒸馏水或去离子水时，水的量为：0.1‑0.5μl。
[0029] 本发明的有益效果：

[0030] 本发明采用了金箔卷成直筒作为直接接触样品的内管，替代了常用的金管或铂金

管，降低了成本且制作简单，不受制定贵金属管的尺寸限制，可随意卷成不同尺寸的样品

管；同时，金箔管外面的紫铜管加工方便，成本非常低，且一定厚度带底的子母铜管套在一

起并焊接，可完全密封住样品中的水，避免焊接过程和高温高压合成过程中水的丢失导致

的样品水含量控制精确；合成出的样品尺寸较大，根据测量需求可打磨成多种尺寸，用于各

种分析测试。合成的含水斜长石样品有样品尺寸大、颗粒大小均匀、纯度高、水分布均匀等

特点，为实验研究其物理性质、地球化学行为及中下地壳水的循环提供重要的样品支撑。

[0031] 解决了现有技术合成含水斜长石固溶体时合成技术样品尺寸受限，样品水含量控

制不精，实验成本较高等技术问题。

附图说明：

[0032] 图1为制备出来的含水斜长石扫描电镜图。

具体实施方式：

[0033] 实施例：一种在高温高压合成含水斜长石固溶体(An20，Na0.8Ca0.2Al1.2Si2.8O8)的方

法，包括以下步骤：

[0034] 步骤1、根据斜长石固溶体中钠长石(NaAlSi3O8)和钙长石(CaAl2Si2O8)的摩尔比为

4：1，分别称出钠长石和钙长石化学计量比对应重量的初始原料为Al2O3 ,SiO2 ,Na2CO3和

CaCO3高纯的氧化物粉末，并用玛瑙研钵在酒精中研磨混合均匀，之后在200℃烘箱中干燥

4h；

[0035] 本发明上述氧化物原料的选取，是基于这些原料成分比较简单，而且不会参入一

些杂质元素，而且价格便宜；同时确保不具有腐蚀性，保证安全；不像一些酸碱试剂，在制备

过程中会产生腐蚀性。

[0036] 步骤2、高温下斜长石玻璃合成：为了获得纯净的玻璃样品，避免初始原料残余，先

用压片机将步骤1的混合物粉末压成Φ13×2mm圆柱形，使得原料接触更紧密，在高温下反

应更充分，生成纯玻璃相；有助于各初始原料紧密接触后高温反应更充分，之后将样品置于

铂金坩埚中，放入高温炉子中，在1000‑1200℃下去碳反应10‑12h，之后把温度升到1600℃，

让混合物熔融成玻璃态，之后温度降低为室温；由于本发明在密闭的高温炉中进行去碳反

应，确保降温过程中不会有杂质、水分的引入；确保了透明、无气泡和无残余反应物的均匀

玻璃的制备。

[0037] 步骤3、斜长石玻璃粉末制备：步骤2后得到了透明、无气泡和无残余反应物的均匀

玻璃，将装有透明斜长石玻璃的铂金坩埚在压片机上把玻璃粉碎后，放入高频振动球磨机，
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研磨成颗粒均匀的粉末，颗粒粒度为5‑10μm；之后放入100℃烘箱中烘干，一般烘两个小时

左右就干燥了，本发明一直放在烘箱干燥直到样品组装时才取出。

[0038] 步骤4、子母紫铜管制备：制备内径为6mm,壁厚为0.5mm,高度12mm,一端底厚为0.5

的紫铜内管一；制备内径为7.05mm,壁厚为0.5mm,高度为12.5mm，一端底厚为0.5mm的紫铜

外管二；根据样品尺寸的大小需要设置不同尺寸大小的子母紫铜管来匹配样品尺寸。

[0039] 步骤5、含水样品组装：用0.05mm厚的金箔卷成管放入步骤4加工好的紫铜内管一

中，底部放入相同厚度的金箔圆片，将步骤3制备的斜长石玻璃粉末装入步骤4制备的紫铜

内管中，为了合成不同水含量的斜长石，用移液枪加入0.1‑0.5μl的蒸馏水或去离子水；根

据加入水的量的不同，可以得到不同含水率的斜长石固溶体。

[0040] 组装时水分布在样品粉末颗粒表面，形成吸附水，之后压实样品粉末，水具有流动

性，压实样品粉末后吸附水在会均匀存在样品颗粒之间；并用金箔圆片封住；将步骤4制备

的内径为7.05mm的紫铜外管二与装好样品的紫铜内管一倒扣，并用激光焊接机把两个铜管

的接口处密封；

[0041] 步骤6、高温高压合成组装：将步骤5中的密封紫铜管置于四周由h‑BN管和h‑BN堵

头传压介质组成的高温高压组装块中，h‑BN是六方氮化硼；之后把组装块放置在六面顶大

压机上，在温度为1100‑1200℃，压力为1‑2GPa条件下进行含水样品合成,其反应时间为6‑

10h；吸附水的斜长石玻璃转变成含水的斜长石晶体需要在本发明上述高温高压条件下才

能合成出来。在高温高压合成过程中，使得吸附水会进入样品晶格中，形成结构水，占据晶

格位置。本发明所列的温度、压力和时间即为合成条件,这些条件是合成成功的关键参数。

[0042] 步骤6所述高温高压合成装置中涉及h‑BN管、加热器、传介质叶腊石块加工以及这

些材料的组装，具体操作包括：

[0043] 步骤6.1、h‑BN管的制作：把直径为11mm的h‑BN棒在车床上加工成内径为Φ8mm，外

径为Φ11mm的h‑BN管，之后用砂纸稍稍打磨内径，将装有样品的密封紫铜放入h‑BN管中，两

端用Φ11mm、厚度为2mm的h‑BN圆片；

[0044] 步骤6 .2、加热器的制作：在车床上加工出内径为Φ 11mm、外径为13mm、高度为

32.5mm的石墨加热炉；

[0045] 步骤6.3、叶腊石的加工：选取一块边长为32.5mm的立方叶腊石块，在中心打一个

Φ13mm的圆形通孔；

[0046] 步骤6.4、组装：石墨加热器置于叶腊石块中，之后把装有样品的紫铜密封管放入

碳化硼管中，并一起置于石墨管中，两头分布依次用氮化硼堵头和叶腊石堵头密封。

[0047] 步骤6.5、在叶腊石块的棱中间钻一小孔，放置可直接接触样品铜管的热电偶，用

来准确控制实验温度；

[0048] 步骤7、步骤6完成后，关掉加热电流淬火降温，之后缓慢降压；

[0049] 步骤8、将步骤7中的样品取出，用金刚石线切割机切开紫铜管，取出后的样品表面

打磨后成圆柱形，可用于相关的物理性质测量，如电性、弹性和热力学性质的测量；

[0050] 步骤9、步骤8获得的样品进行粉末XRD测量，获得结果经分析对比，确定样品为斜

长石晶体，其为三斜晶系，空间群为C‑ ī；
[0051] 步骤10、步骤8获得的样品切一块小薄片，双面打磨后厚度为300μm左右，之后用傅

里叶红外光谱仪器测量样品的水含量和分布，结果显示样品出现了结构水的特征峰且分布
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均匀。
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图1
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