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微波加热辅助多孔介质水合物制样方法与装置

吴冬宇，罗永江，彭枧明，张鑫鑫
（吉林大学 建设工程学院，吉林 长春　１３００２１）

摘　要：针对多孔介质中人工合成水合物分布不均匀问题，提出采用微波加热法制备多孔介质水合物样
品的新途径，并设计了专用微波加热装置。基于电磁场理论及微波加热均匀性影响因素分析，设计了多馈源

可调式波导加热系统。通过数值模拟和加热试验分析馈能口与样品间相对位置变化对装置加热均匀性影

响，探讨该装置用于水合物样品制备的可行性。结果表明：装置加热均匀性受馈能口与样品间相对位置影响

较大，其加热均匀性随二者间距的增加而显著提高，数值模拟与试验结果取得了较好的一致性；加热时间对

装置的加热均匀性影响较小，该微波加热装置可满足制备均匀分布水合物样品的要求，同时对于其他对加热

均匀性有一定要求的试验装置的设计具有参考意义。
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　　鉴于海底高保真原位天然气水合物样品获取
的难度较高［１］，目前主要采用实验室合成的方法

对水合物进行研究。为确保测得的地球物理参数

的准确性，人工制样的水合物在孔隙中应分布均

匀［２］。然而，由于“爬壁效应”的存在［３－５］，气液

两相形成的水合物在多孔介质中分布很不均匀。

采用冰与骨架混合制得的水合物样品虽均匀性较

好［６－８］，但水合物会成为骨架颗粒的一部分［９］形

成 “ｌｏａｄｂｅａｒｉｎｇ” 水 合 物， 无 法 制 得

“ｎｏｎｃｅｍｅｎｔｉｎｇ”水合物样品［１０－１１］，而后者对于研

究海底结构稳定性具有重要意义。

对此，采用微波加热法制备冰成水合物样

品是解决目前多孔介质中水合物样品的分布不

均匀问题的一个新途径。其特点在于既避免了

“爬壁效应”的影响，又解决了冰成水合物方法

中水合物成为骨架材料一部分的问题，同时还

有利于提高水合物合成效率。骨架材料的受热

均匀性会直接决定水合物样品的分布均匀性，

而影响骨架材料受热均匀性的因素既包括场强

分布［１２］，还包括骨架材料的介电特性、形状［１３］

等。因此为满足水合物的制备需要，装置应具

备较好的加热均匀性，同时还需具有较好的可
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调节性。现有微波加热装置多采用谐振腔模

式，而谐振腔主要用于提高电场强度，并不利于

装置加热均匀性的提高［１４］，且受腔体的尺寸限

制调整电场分布会比较困难。针对此种情况，

自制了专用微波加热装置，并对其加热均匀性

展开研究，探讨微波加热法制样的可行性，以期

为制取多孔介质中均匀分布的水合物样品提供

方法和思路上的借鉴。

１　微波加热法制样可行性分析

微波加热是通过介质在电磁场中产生介质损

耗而引起发热，由电磁场理论可知，在单位体积

内，损耗的微波功率计算式为：

Ｐ＝２πｆεｏε′Ｅ
２ｔａｎδ （１）

式中：ｆ为微波频率；εｏ为真空介电常数；ε′为材
料介电常数实部；ｔａｎδ为介质损耗角正切，与材料
介电常数虚部ε″正相关，可用来表征介质吸波能
力强弱；Ｅ为电场强度。由于冰的 ε″很小，在
２４５ＧＨｚ条件下取值在０００８～００３之间［１５］，吸

收微波能力很弱，若骨架选用具有良好吸波性能

的材质，则可实现对骨架颗粒的选择性加热，实现

冰颗粒与骨架颗粒的分离。

基于此原理，设计如下水合物制备的基本流

程：将水与骨架颗粒混合后冷冻，冷冻后的样品置

于微波加热环境中，利用微波加热选择性、快速

性、整体性［１６］特点，使升温较快的骨架颗粒对冰

外围进行加热，实现冰与骨架颗粒脱离；然后快速

排水，采用常规甲烷水合物合成工艺，在一定围压

及温度条件下向样品中注入甲烷气体，气体会经

由排水后的通路及骨架颗粒间隙与冰颗粒充分反

应制得水合物，最后注入水模拟原位多孔介质水

合物赋存环境。由于微波的穿透性极好，其加热

均匀性明显优于基于热传导的水浴加热以及红外

线加热［１７］，可实现对样品的整体加热，而排水后

形成的通路可保证气体与样品各部分冰颗粒充分

反应，提高了合成效率。由上述分析可知，该方法

不仅可以解决多孔介质水合物合成分布不均的问

题，同时还可以提高水合物的合成效率。可见在

装置加热均匀性得以保证的情况下，微波加热法

制备均匀多孔介质水合物样品在原理上具备充分

可行性。

２　专用微波加热装置设计

由式（１）可知，介质损耗发热功率 Ｐ与电场

强度 Ｅ的平方正相关，可见加热装置电场强度
分布情况会对装置加热均匀性产生重要影响。

Ｄｏｍｉｎｇｕｅｚ等［１８］通过多馈能系统提高了电磁场

均匀性，并认为馈能口的位置与馈能系统本身

决定了电磁场均匀性；商辉等［１９］认为微波采用

侧 向 馈 入 方 式 其 场 强 分 布 会 比 较 均 匀；

Ｇｅｅｄｉｐａｌｌｉ等［２０］认为加入转盘可使加热均匀性

提高４０％左右；孙斌等［２１］认为馈口间距对电场

分布均匀性影响较大。自行设计的专用微波加

热装置如图１所示，采用了多馈能系统、圆周侧
向均布、旋转样品台、可调节间距等设计来提高

样品受热均匀性，并加入防护系统作为端负载

吸收剩余的微波能，防止微波泄漏对人体造成

伤害。

１—样品管　２—波导　３—调节机构

４—防护系统　５—供电及控制系统

图１　多馈源可调式微波加热装置
Ｆｉｇ．１　Ａｄｊｕｓｔａｂｌｅｍｕｌｔｉｆｅｅｄｉｎｇｍｉｃｒｏｗａｖｅ

ｈｅａｔｉｎｇａｐｐａｒａｔｕｓ

３　微波加热均匀性研究

３．１　微波场数值模拟

通过 ＨＦＳＳ软件对微波场进行数值模拟，端
口激励边界条件为：馈能口长 ８６３６ｍｍ，宽
４３１８ｍｍ，频率为５４５ＧＨｚ，功率１５００ｋＷ。样
品模型长２８０ｍｍ，直径７５ｍｍ。样品与馈能口
间距分别为５０ｍｍ，１１０ｍｍ和１７０ｍｍ，电场空
间分布如图 ２所示。由电场分布云图可知，样
品中心位置处的电场强度相对较大，且随着样

品与馈能口距离增加，场强分布趋于整体均匀。

图２（ａ）、图２（ｂ）电场分布表明样品的上层分布
有较多场强值过高区域，不能满足加热均匀性要

求；图２（ｃ）场强分布较为均匀，初步认为可满足
试验要求。

·６６１·
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图２　馈能口距样品不同位置时电场分布云图
Ｆｉｇ．２　Ｅｌｅｃｔｒｉｃｆｉｅｌｄｎｅｐｈｏｇｒａｍｏｆｓｐｅｃｉｍｅｎｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉｓｔａｎｃｅａｗａｙｆｒｏｍｗａｖｅｇｕｉｄｅｓ

３．２　微波加热试验
骨架材料选用粒径３ｍｍ～５ｍｍ的石灰石颗

粒；样品管为尼龙分层样品管，内径７５ｍｍ，总长
２１０ｍｍ，底层厚度１０ｍｍ，其余每层厚度２０ｍｍ；
按馈能口（波导口）与样品轴线距离将试验分五

组，分别为５０ｍｍ试验组、８０ｍｍ试验组、１１０ｍｍ
试验组、１４０ｍｍ试验组以及１７０ｍｍ试验组，每
组试验中样品都处于中心位置，９个波导口与样
品间距保持一致。将骨架颗粒装入分层样品管，

待颗粒压实后放到旋转样品台上。加热前初始室

温１７℃，加热３０ｓ后快速取出，放到热成像仪下
进行观测。

３．３　试验结果分析
加热后温度分布呈现中心高边缘低趋势，与

数值模拟电场的分布情况相一致。去掉样品管顶

部两层和底部两层，记录各试验组剩余七层各截

面的最高温度 Ｔｍａｘ、最低温度 Ｔｍｉｎ以及平均温度
Ｔａｖｅ，层位由上至下记为层 １～层 ７，结果如图 ３
所示。

由图３可知，微波装置加热均匀性受间距变
化影响显著。图３（ａ）加热均匀性最差，最高温度
与最低温度差值可达５０℃以上，温差区间过大可
能是由于距离很近的情况下，馈源输出的能量密

度过于集中而导致样品存在温度过高的受热区

域。图３（ｂ）至图３（ｅ）所示的加热区间相对于图
３（ａ）较为集中，样品的最高温度曲线、最低温度
曲线以及平均温度曲线都趋于平缓，各层最高温

度与最低温度差值减小。

通过径向温度变化率和轴向温度变化率变化

情况进一步揭示加热匀性规律。径向温度变化率

ε１，即径向单位长度温度变化量，可由式（２）～
（４）求得：

ｒｊ＝Ｔｍａｘｊ－Ｔｍｉｎｊ （２）

Ｕ＝∑
Ｎ

ｉ＝１

ｒｊ
Ｎ （３）

ε１ ＝
Ｕ
Ｄ （４）

式中：Ｔｍａｘｊ，Ｔｍｉｎｊ分别为第 ｊ层的最高温度和最低
温度（ｊ＝１，２，…，７）；ｒｊ为样品第ｊ层径向最高温
度和最低温度极差；Ｎ为层数；Ｄ为样品内径。轴
向温度变化率ε２值可由平均值计算求得：

Ｒ＝Ｔ′ａｖｅ－Ｔａｖｅ （５）

ε２ ＝
Ｒ
Ｌ （６）

式中：Ｔ′ａｖｅ和Ｔａｖｅ分别为各试验组层１至层７中平
均温度最大值和最小值；Ｒ为样品轴向平均温度
极差；Ｌ为样品长度。根据上述计算结果，绘制各
试验组样品径向温度变化率曲线和轴向温度变化

率曲线，如图４所示。
图４（ａ）中除１１０ｍｍ试验组外，样品径向温

度变化率随馈能口与样品间距增加呈现递减趋

势，说明装置径向加热均匀性随间距增加而提高；

由图４（ｂ）可知，样品轴向温度变化率随馈能口与
样品间距增加而单调递减，说明该装置轴向加热

均匀性也随间距的增加而提高。这一现象的产生
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（ａ）５０ｍｍ

（ｂ）８０ｍｍ

（ｃ）１１０ｍｍ

（ｄ）１４０ｍｍ

（ｅ）１７０ｍｍ

图３　样品各层温度随间距变化
Ｆｉｇ．３　Ｃｕｒｖｅｓｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ
ｖａｒｙｉｎｇｗｉｔｈｄｉｓｔａｎｃｅｉｎｓｐｅｃｉｍｅｎｓ

（ａ）径向温度变化率
（ａ）Ｒａｄｉａｌｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｇｒａｄｉｅｎｔ

（ｂ）轴向温度变化率
（ｂ）Ａｘｉａｌｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｇｒａｄｉｅｎｔ

图４　温度变化率曲线
Ｆｉｇ．４　Ｃｕｒｖｅｓｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｇｒａｄｉｅｎｔ

可能是由于距离的增加导致微波加热区增大，同

时空气介质对微波能吸收增加，降低了发射微波

能密度，导致了能量发散，因而样品的受热均匀性

提高。而图４（ａ）中１１０ｍｍ处的反差可能是由于
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该点驻波正向叠加引起场强增大所致。１７０ｍｍ
横向及纵向温度变化率很小，认为可满足试验

要求。

３．４　加热效果测试

将表面涂有憎水剂的骨架颗粒装入样品管

中，压实平整后缓慢注入水，冷冻４８ｈ。加热距离
调整为加热均匀性最好的１７０ｍｍ间距状态，加
热时间分别设定为３０ｓ，４０ｓ，５０ｓ和６０ｓ，加热后
温度变化率如图５所示。加热后温度变化率波动
幅度很小，可见在较低的温度区间内加热时间对

加热均匀性影响很小，表明装置的加热均匀性较

好且受加热时间影响较小，可满足冰颗粒加热的

温控要求。

图５　不同加热时间温度变化率曲线
Ｆｉｇ．５　Ｃｕｒｖｅｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｇｒａｄｉｅｎｔｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅａｔｉｎｇｔｉｍｅ

加热后样品中冰颗粒与骨架颗粒已成功实现

分离，高倍显微镜下两者间可见明显间隙，如图６
所示。样品颗粒空隙中均含有大小不等的冰颗

粒，几乎不存在冰完全融化或仍与骨架材料固结

在一起的区域，试验重复性较好。结果表明自制

的微波加热装置加热均匀性较好，可满足试验要

求，证实了上述模拟及试验结果的可靠性。

４　结论

１）通过数值模拟与试验相结合的手段，对微
波加热装置性能进行研究，结果表明：多馈源微波

加热装置加热均匀性随馈能口与被加热体间距增

加而提高，随着馈能口与样品间距离由５０ｍｍ变
到１７０ｍｍ，径向温度变化率由０３５５℃／ｍｍ降低
到００５７℃／ｍｍ，轴向温度变化率由０１９７℃／ｍｍ
降低到 ００１８℃／ｍｍ，装置加热均匀性提高了
６～１０倍，说明通过馈源位置的调控以改善加热均
匀性的方法可行。数值模拟结果与加热试验所得

的规律取得了较好的一致性。

图６　高倍显微镜下分离的冰与骨架颗粒
Ｆｉｇ．６　Ｓｅｐａｒａｔｅｉｃｅａｎｄｓｋｅｌｅｔａｌｇｒａｉｎｓ

ｕｎｄｅｒｈｉｇｈｐｏｗｅｒｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ

２）自行设计的分层可调式多馈源波导加热
系统取得了良好的加热均匀效果，加热后冰颗粒

分布情况可满足制备多孔介质中均匀分布水合物

样品的要求，说明微波加热辅助多孔介质水合物

样品制备的方法可行，为后续水合物合成提供了

重要支撑。同时该装置对于其他对加热有特殊要

求的微波加热装置设计具有参考意义。
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