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Выполнены измерения температуры плавления циркония при разных давлениях в диапазоне от 1 до
4000 бар методом импульсного нагрева электрическим током. Полученная зависимость температу-
ры плавления от давления дает оценку наклона кривой плавления циркония 62 К/ГПа, что согласу-
ется с результатами первопринципных расчетов.
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ВВЕДЕНИЕ
Импульсный нагрев проводников электриче-

ским током успешно используется для измерения
теплофизических свойств металлов как в твердом,
так и в жидком состояниях [1, 2]. Среди исследуе-
мых свойств можно выделить энтальпию [3, 4],
теплоемкость [5–7], изменение плотности при
термическом расширении [8–10], удельное со-
противление [11, 12] и др. [13, 14].

Экспериментальная установка по импульсному
нагреву, используемая в данной работе, позволяет
создавать давление инертного газа в камере высоко-
го давления в несколько тысяч бар, что в сочета-
нии с пирометрическими измерениями высо-
кой точности дает возможность, помимо изме-
рений зависимостей теплофизических свойств от
количества вложенной энергии, определить зави-
симость термодинамических свойств от давле-
ния. В этой связи прямое измерение наклона
кривой плавления циркония представляется
интересной и актуальной задачей.

В работе [15], посвященной расчету кривой
плавления Zr с помощью первопринципного ме-
тода квантовой молекулярной динамики [16], по-
казано, что оценка наклона кривой плавления
как с помощью соотношения Клапейрона–Клау-
зиуса [17], так и путем прямого молекулярно-ди-
намического моделирования с использованием
критерия Линдемана предсказывает более крутой
наклон (более чем в три раза), чем ожидается на
основе анализа имеющихся экспериментов с по-
догреваемыми алмазными наковальнями [18–20].
Однако трудности в интерпретации плавления в
таких экспериментах и ряд сопутствующих явле-
ний, искажающих результаты, зачастую приводят
к тому, что выводы таких исследований со време-
нем пересматриваются [21]. В этой связи исполь-

зование иной экспериментальной методики мо-
жет дать важную дополнительную информацию,
способную разрешить возникшее противоречие.
Исследование плавления циркония в стационар-
ных экспериментах затруднено вследствие его ту-
гоплавкости (температура плавления Tm = 2128 К
при атмосферном давлении [22]). Однако для ди-
намического метода импульсного нагрева током
высокой плотности со скоростью нагрева на уровне
108 К/с такая температура является достижимой.
Ранее попытка оценить наклон кривой плавления
тугоплавкого металла предпринималась в экспери-
менте по импульсному нагреву вольфрамовой
проволоки в капилляре [23]. Такой подход явля-
ется менее точным, чем используемый в данной
работе, так как не позволяет контролировать давле-
ние, которое определяется косвенными измерения-
ми, но и требования к погрешности пирометриче-
ских измерений в этом случае менее строгие.

Целью данной работы является прямое изме-
рение кривой плавления циркония в эксперимен-
те по импульсному нагреву проводников путем
анализа сдвига плато плавления на термограмме
при изменении давления в рабочей камере.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ УСТАНОВКА
Установка для измерения термодинамических

свойств методом импульсного нагрева электриче-
ским током позволяет определять зависимости эн-
тальпии, плотности и сопротивления электропро-
водных материалов для температур выше 1300 К и
в диапазоне давлений от 1 бар до нескольких ки-
лобар. Для создания и контроля давления уста-
новка имеет в своем составе камеру высокого дав-
ления и систему создания высокого газового дав-
ления. Камера высокого давления представляет
собой однослойный сосуд, выполненный из спе-
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циальной высокопрочной стали, и позволяет ра-
ботать при давлениях до 7000 бар. В качестве газа,
создающего давление, применялся гелий. На рис. 1
приведена схема экспериментальной установки
с указанием ключевых элементов. Ток фиксиру-
ется с помощью трансформатора тока Pearson 101,
напряжение – высоковольтным щупом с делите-
лем 1 : 100. Яркостная температура регистрирует-
ся с помощью высокоскоростного широкодиапа-
зонного пирометра с логарифмическим усилителем
и временем отклика менее 1 мкс. Пирометр осна-
щен сменными фильтрами, в рамках данного экс-
перимента использовался фильтр с шириной по-
лосы 40 нм. Калибровка производилась от 1300 до
3000 К по высокотемпературной модели абсолют-
но черного тела (АЧТ), яркостная температура
которого, в свою очередь, определялась пиромет-
ром Chino IR-RST90H. Эффективная длина вол-
ны пирометра составляет 885 нм. Коррекция на
пропускание оптических элементов в камере вы-
сокого давления, величина которой зависела от
давления, определялась в специальных экспери-
ментах. Например, при изменении давления гелия
в камере от 1 до 3 кбар уровень сигнала пирометра
возрастает на 2% за счет уменьшения отражений на
границах оптических окон. Электрические сигналы
пирометра, напряжения и тока оцифровываются
двумя синхронизированными аналого-цифровыми
преобразователями (АЦП) с разрядностью от 12 до
16 бит и частотой выборки 80–125 МГц. 

В работе использовалась циркониевая прово-
лока, произведенная компанией Alfa Aesar, диа-
метром 1 мм с содержанием неметаллических
примесей не более 0.8% и содержанием гафния не
более 4.5%. Проведенный анализ с помощью
СЭМ-ЭДС показал содержание гафния 1.5%.
Длина и диаметр измерялись с применением ин-

струментального микроскопа ММИ-2 и микро-
метра. После зажима образцов в держателе рабочая
длина составляла от 15 до 30 мм. Измерение разме-
ров образца не являлось необходимым для полу-
чения данных о температуре, однако использова-
лось для контроля энтальпии фазового перехода.

РЕЗУЛЬТАТЫ

В ходе импульсных экспериментов анализиро-
вались зависимости температуры от энтальпии в
окрестности плавления. Вследствие кратковре-
менности процесса нагрева теплопотери всех ви-
дов (радиационные и за счет теплопроводности в
цанги и в окружающий газ) незначительны и со-
ставляют в сумме доли процента [24], поэтому
они не учитывались при расчете введенной энер-
гии по измеренному току и напряжению. Получае-
мые термограммы имели ярко выраженное плато,
соответствующее плавлению, однако плато имело
небольшой положительный наклон в подавляю-
щем большинстве экспериментов. В процессе плав-
ления яркостная температура возрастала на 5–8 К.
Рост яркостной температуры на плато плавления
присутствовал во всем проанализированном диа-
пазоне давлений. Причиной такого поведения мо-
гут служить либо отличие излучательной способно-
сти жидкой и твердой фаз, которое подтверждается
результатами моделирования, либо неоднород-
ность нагрева [25, 26], при котором поверхность
плавится первой и в дальнейшем нагревается в про-
цессе распространения волны плавления внутрь
образца, либо эффекты, связанные с наличием
оксидной пленки на поверхности образца, кото-
рые имеют место в сходных экспериментах для
других металлов, например для железа и урана.
Полученные термограммы анализировались пу-
тем усреднения сигнала пирометра в районе пла-
то плавления. Несмотря на наличие шума в сиг-
нале пирометра, превышающего по амплитуде
20 К, при усреднении в течение 1 мкс и более (дли-
тельность плато плавления в проводимых экспери-
ментах составляла несколько микросекунд) ошибка
среднего значения не превышала 1 К. В качестве
яркостной температуры плавления брались зна-
чения в середине плато, при этом неопределен-
ность средней точки давала погрешность на уров-
не 2 К. Сопоставлением яркостной температуры
плавления в окрестности 1 бар при эффективной
длине волны пирометра 885 нм и известной ис-
тинной температуры плавления 2128 К [22] получе-
но значение излучательной способности на уровне
0.45. Высокое значение излучательной способности
объясняется в первую очередь шероховатостью об-
разцов, однако полученное значение соответствует
экспериментальным оценкам других авторов [27].
Отметим, что в работе [27] наблюдался сложный ход
зависимости нормальной спектральной излуча-
тельной способности от температуры с “полочкой”
в окрестности плавления на уровне, соответствую-

Рис. 1. Схема экспериментальной установки: 1 – блок
питания 25 кВ, 150 мА; 2 – батарея конденсаторов 2 ×
× 24 мкФ, 25 кВ; 3 – трансформатор тока; 4 – блок
поджига разрядника; 5 – система запуска; 6 – лазер
подсветки, 660 нм; 7 – стрик-камера; 8 – дихроиче-
ское зеркало; 9 – пирометр; 10 – вторая ступень сжа-
тия (3000–7000 бар); 11 – подача газа, 1–7000 бар;
12 – образец в камере высокого давления; 13 – система
сбора данных; 14 – мембранный компрессор, 3000 бар.
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щем настоящим измерениям. Ввиду отсутствия ос-
нований полагать излучательную способность
зависящей от давления в диапазоне давлений до
4 кбар, что подтверждается также первопринцип-
ными расчетами, есть возможность использовать
полученное значение для расчета истинной тем-
пературы при повышенных давлениях. Зависи-
мость температуры плавления от давления опреде-
лялась в диапазоне от 1 до 4000 бар. Пример полу-
чаемых термограмм в окрестности плавления для
давлений 1 и 3000 бар представлен на рис. 2. На
нем отчетливо видно изменение температуры
плавления при изменении давления.

Линейная аппроксимация полученных точек
для зависимости температуры на плато плавления
от давления дает значение наклона кривой плавле-
ния dT/dP = 62 ± 6 К/ГПа (рис. 3). Данная величина
находится в хорошем согласии с наклоном кривой
плавления циркония, полученной с помощью рас-
четов методом квантовой молекулярной дина-
мики с использованием критерия Линдемана
[15] – 56 К/ГПа, также показанной на рис. 3. От-
метим, что экспериментальная оценка энтальпии
плавления 14 кДж/моль (рис. 2) находится в
хорошем согласии с результатами первоприн-
ципных расчетов [17]. С использованием этой
величины и оценки скачка объема при плавле-
нии из первопринципного расчета ранее с помо-
щью соотношения Клапейрона–Клаузиуса была
получена оценка 60 К/ГПа [17], которая также
хорошо согласуется с результатами настоящего
эксперимента.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Выполнено первое прямое измерение накло-

на кривой плавления в динамическом экспери-
менте по импульсному нагреву циркониевых
проволок. Измеренный наклон кривой плавле-
ния составляет 62 ± 6 К/ГПа, что хорошо согла-
суется с оценкой наклона кривой плавления, полу-
ченной ранее с помощью соотношения Клапейро-
на–Клаузиуса (60 К/ГПа) [17] и с использованием
критерия Линдемана в первопринципных расчетах
(56 К/ГПа) [15].

Работа выполнена при поддержке Российско-
го научного фонда (соглашение № 20-79-10398,
https://rscf.ru/en/project/20-79-10398/).
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Рис. 3. Зависимость температуры плавления от дав-
ления: 1 – данные измерений для разных давлений,
2 – линейная аппроксимация экспериментальных
данных, 3 – аппроксимация данных первопринцип-
ных расчетов с использованием критерия Линдема-
на [15].
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