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DS 6×1400 t 二级 6－8 型大腔体高压装置压力标定
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摘 要: 本文介绍了一种新型二级 6－8 型大腔体静高压装置。此装置基于国产 DS 6×1400 t 铰链式六面顶压

机，在六面体压腔中直接放入 10 /4( 八面体传压介质边长 10 mm/末级压砧正三角形截面的边长 4 mm) 类型

二级 6－8 型增压装置产生压力。在室温下利用 ZnTe( Ⅰ-Ⅱ，5 GPa; Ⅱ-Ⅲ，8. 9～ 9. 5 GPa; 半导体－金属，11. 5
～13 GPa) ，ZnS( 半导体－金属，15. 6 GPa) 和 GaAs( 半导体－金属，18. 8 GPa) 的相变点标定了腔体压力。结果

表明，该装置在油压为 18 MPa 时可以产生 19 GPa 的腔体压力，样品尺寸可以达到 2 mm3。
关键词: 二级增压装置; 压力标定; 相变

中图分类号: P599 文献标识码: A doi: 10. 16461 / j．cnki．1000－4734. 2018. 040
作者简介: 任东升，男，1992 年生，硕士，固体地球物理学专业． E－mail: dongshengren@ foxmail．com

Pressure calibration for two-stage 6－8 type large-volume multi-anvil
high pressure apparatus
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Abstract: A new two stage 6－8 type large-volume multi-anvil high pressure apparatus was reported in this paper．
This system is directly placed in the hinge type cubic press，and the 10 /4( octahedral edge-length /anvil truncation
edge-length，in millimeter) type two stage pressure apparatus is used． Phase transitions of ZnTe Ⅰ-Ⅱ 5 GPa，ZnTe
Ⅱ-Ⅲ 8. 9～9. 5 GPa，ZnTe Semiconductor /metal 11. 5 ～ 13 Gpa，ZnS Semiconductor /metal 15. 6 GPa，and GaAs
Semiconductor /metal 18. 8 GPa were used in this research． Ｒesult shows that the practical pressure in the cell can
reach to 19 GPa with the corresponding oil pressure 18 Mpa，and the sample size can reach 2 mm3．
Keywords: 6－ 8 type apparatus; pressure calibration; phase transition

二级 6－8 型大腔体静高压装置自 1970 年首

次推出，现在已经发展到腔体压力、温度能达到数

十 GPa 和 2000 ℃以上，并能与同步 X 射线衍射

技术相结合实现腔体高温高压原位测量，是研究

高压地球科学、物理学以及材料学等领域的重要

实验设备之一［1］。到目前为止，6－8 型大腔体高

压装置的技术已经成熟地应用到各大实验室，但

是国内还处于起步阶段。压力标定是高温高压实

验研究的基础，压力标定结果可为今后该设备上

类似实验组装中样品腔内实际压力的估算提供方

便准确的压力标［2］。1970 年 Kawai 和 Endo 将球

分割装置的压砧改进为顶部是碳化钨 ( WC ) 材

料，底部是钢的复合压砧，设计出最早被承认的二

级 6－8 型大腔体高压装置，应用此装置可实现 30
GPa 的超高压力。1987 年 Ohtani 用圆柱状的一

级压砧代替分割球体。1990 年 Walker 提出分裂

型圆筒状装置，结构极大简化的二级 6－8 型大腔

体静高压装置具有更强的操作性和实用性，被广

泛应用到许多领域。Ohtani 首次采用聚晶金刚石

材质的二级压砧并与同步辐射相结合，获得了 41
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GPa 的腔体压力［3］。2014 年 Yamazaki 利用聚晶

金刚石二级压砧获得了 100 GPa 的超高压力［4］。
在我国，六面顶铰链式压机以其结构简单、造

价低、安装方便等优点被广泛使用，但是其常规一

级压腔所能产生的最高压力不超过 6 GPa［3］。前

人结合二级 6－8 型大腔体静高压装置和国产铰

链式六面顶压机的优点，设计出基于六面顶压机

构架下的二级 6－8 型大腔体静高压装置。此装

置主要由一级压砧和二级压砧两部分构成，其中

一级压砧由 6 个砧面为正方形的顶砧组成，二级

顶砧由 8 个截面为正三角形的截角 WC 立方块组

成，二级顶砧主要起增压作用。本实验室的 6－8
型大腔体静态超高压设备由液压机、6－8 型超高

压模具、加热系统、液压及电磁控制系统、操作台

等部分构成的。由二级压砧组成的次级增压单元

主要由用于增压的 8 个截角立方块、放置于立方

块之间的密封条和腔体内的八面体传压介质 3 部

分组成，组装好的二级八面体压腔外形呈立方体

状。八面体传压介质多采用高密度的纯 MgO 块

或含 5% Cr2O3的掺杂 MgO 块磨制而成［6］。为了

缩小装配后腔体内部空隙，必要时还应对八面体

进行倒棱处理，增加八面体传压介质、顶砧、预密

封条三者间的配合度。一级顶砧从 6 个方向作用

在次级增压单元的 6 个外表面，推动 8 个立方块

前进，挤压八面体传压介质，在腔体内部建立高

压。加载过程中，放置于立方块之间的预密封条

及八面体传压介质受到挤压发生流动，形成密封

边。外部加载力一部分直接作用在传压介质上以

产生样品腔的高压，另一部分作用在密封边，通过

密封边材料的内摩擦力及与立方体增压单元外表

面的摩擦力共同构成对八面体压腔的密封。腔体

的实际压力由 ZnTe Ⅰ-Ⅱ 5 GPa，ZnTe Ⅱ-Ⅲ 8. 9
～ 9. 5 GPa，ZnTe 半 导 体 /金 属 11. 5 ～ 13 GPa，

ZnS 半导体 /金属 15. 6 GPa，GaAs 半导体 /金属

18. 8 GPa 相变点标压法对腔体压力进行标定。

1 实 验

实验在国产 DS6×1400 t 六面顶铰链式压机

中进行，一级压砧材料为碳化钨硬质合金，端面边

长 44. 5 mm，二级压砧材质亦为碳化钨硬质合金，

单个立方体边长 24 mm，截角正三角形 边 长 4
mm。八面体传压介质材质是 MgO + 5% Cr2O3，

边长 10 mm，密封边呈梯形，厚度 2. 83 mm。间

隔块为正方体，主要作用是组装样品时支撑各压

砧并在高压下保持压砧间的空隙和绝缘，零部件

经过 1000 ℃高温煅烧 1 h 方可使用。正八面体

传压介质沿任意 2 个平行的三角形表面中心打通

1 个直径 1 mm 的圆孔，以 Cu 棒做电极。在组装

好的碳化钨周围包裹绝缘片，由铜片作为导电电

极引出腔体中的电流信号 ( 图 1、图 2 ) 。由于

ZnTe、ZnS 和 GaAs 会随着压力的逐渐增加而发生

相变，电阻也会发生突变，因此，通过测量电阻变

化可以确定相变点，由相变压力可标定出腔体内

部的实际压力，进而拟合得到样品腔内部实际压

力与油 压 的 关 系。由 铜 片 引 入 恒 定 电 流 通 过

ZnTe、ZnS 和 GaAs 并引出电压信号，以测量高压

下标压物质的电阻变化。
将样品按照组装图组装好，按照以下步骤操

作: 将组装放入大腔体压力机中，将组装与外用表

外接导线相连接，设定升压程序并开启万用表，观

察万用表电阻变化，记录电阻变化值，实验数据处

理。
将组装好的 ZnTe、ZnS 和 GaAs 样品，分别重

复以上实验步骤。

图 1 样品组装示意图

Fig．1． Sample assembly diagram．

图 2 样品组装实物图

Fig．2． Sample assembly physical diagram．
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2 压力标定结果

电阻测量结果如图 3、图 4 和图 5 所示。数

据分析表明，当油压在 3. 0 MPa 时，ZnTe 发生第

1 次相变，电阻随油压升高而升高，当油压达到

4. 88 MPa 时发生第 2 次相变，之后电阻随油压升

高逐渐降低，在油压达到 5. 6 MPa 时发生非金属

为金属的相变。ZnS 在油压达到 11. 51 MPa 时发

生非金属为金属的相变，GaAs 在油压达到 18. 01
MPa 时发生非金属为金属的相变。标准物质的

相变压力及对应的实验中的油压如表 1 所示。
根据实验数据建立腔体压力与油压的函数关

系，得到压力标定结果( 图 6) 。虽然之后压力效

率随着油压增加而逐渐下降，但在测试最高点压

力仍保持一定的上升趋势，这种在较低油压下产

生较高腔内压力的特性很有利于高压的稳定控

制［7－9］。

图 3 ZnTe 相对电阻和围压变化

Fig．3． Variational diagram for relative resistance and
pressure of ZnTe．

图 4 ZnS 相对电阻和围压变化

Fig．4． Variational diagram for relative resistance and
pressure of ZnS．

图 5 GaAs 相对电阻和围压变化

Fig．5． Variational diagram for relative resistance and
pressure of GaAs．

表 1 10 /4 型组装的标压数据

Table 1． Data of pressure calibration for assembly 10 /4

样品 相变压力 /GPa p /MPa
ZnTe Ⅰ-Ⅱ 5. 0 2. 68
ZnTe Ⅱ-Ⅲ 9. 2 4. 88

Zn Te 非金属－金属 12. 2 6. 20
ZnS 非金属－金属 15. 6 11. 51
GaAs 非金属－金属 18. 8 18. 01

注: p相－相变压力; p油－相变油压．

图 6 10 /4 型组装的压力标定拟合曲线

Fig．6． Pressure calibration curves of assembly 10 /4．

3 结 论

实验中使用的 10 /4 类型 ( 八面体传压介质

边长 /立方块切角边长) 二级 6－8 型增压装置是

基于国产铰链式六面顶压机中并在室温下进行

的，并采用相变法标定腔体中的压力。实验结果

表明，在二级 6－8 型增压装置中，实际压力可以

达到 19 GPa，与其对应的油压是 18 MPa，实验结

果与四川大学的类似装置获得的结果相类似。随

着二级压砧切割面边长减小，压力效率还可以进
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一步提高［10－11］。预计本高压装置有获得 20 GPa
以上压力的能力，这将为开展新材料合成及高压

矿物物性研究提供更宽广的压力条件。
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