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报道了一种新型六含八超高压实验装置 *三柱式的机体框架与滑块式上三下三模具同为三次对称结构，在力
学上较为合理 *该装置加压时具有自动校准位置能力，同步性和重复性好 *模具推动八块硬质合金压砧在叶腊石八
面体中产生高压 *分别采用 +,丝和 -./0晶体的压致相变点 &122，)1)，(1"，#& 345，对截角边长 ’ 66压砧和 #&12 66
边长叶腊石块组合的实验体系进行了室温下的压力标定，结果表明压力可达 #& 345以上 *在 #$ 345压力下，用
780%9780&2热电偶将温度标定到#2"$ :，并结合铁碳二元相图和钢堵头处石墨转变为金刚石的温度点，验证并延
伸了标定结果，同时给出样品腔内的轴向温度梯度约为&# :;66*
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# 1 引 言

静态超高压技术的发展促进了人们在地球物理

学、矿物学、超硬材料合成等领域的研究 *为了深入
研究物质体系在高温高压下的物性、相变、状态方

程，以及新材料合成等问题，需要一种设备能同时具

备产生超高压和高温，样品腔体尽可能大，腔内压力

尽可能各向同性且均匀等特性 *原理上，活塞数量越
多，从不同方向挤压传压介质，处于中心的样品腔体

压力就可能越均匀［#］* &$世纪 "$年代出现了六个活
塞独立运行的六面顶压机，然而为使多个活塞同步

协调工作就需要复杂的机械装置，这就制约了压机

活塞数量的进一步增加 *为了提高活塞的数量以及
压力产生效率，#()$年，日本 K5E5,等［#］设计了一种
二级加压六含八超高压装置 *一级压砧是将一个强
化钢球体分割成六块，每块的顶端被切割成正四方

形，六块组合在中心形成立方体空间 *二级压砧则由
八个碳化钨立方块构成，每个碳化钨块体的内角被

切割成正三角形的截面，八个截面形成一个正八面

体空间，装有样品的八面体叶腊石传压介质封套就

放在里面 *把组装好的球体用橡胶壳包覆起来放入
油箱中，通过活塞升高油压，使各级压砧向中心聚

集，压力就在传压介质中产生，中心压力标定到了

%$ 345*该压机不仅提高了压力效率，也使样品腔体
受到八个方向的挤压，与六面顶压机相比样品所处

环境的静水压性有所改善 *这种装置被称为 K5E5,
型六含八大腔体压机 *随后，为了操作的简便以及实
验的安全性和重复性等，K5E5, 型压机又经历了不
断改进，演化出具有不同特点的多种类型 *如 #()&
年，K5E5,等［&］把分割球的上下两个各包含三个顶砧
的半球分别装入强化钢圆柱体，中心立方体空间的

上下对角线方向与单轴荷载方向平行，使操作简化

了许多 * #(’2 年，美国纽约州立大学石溪分校的高
压实验室安装了一台 K5E5,型压机，一级顶砧分别
紧贴在上下半球型凹槽导块上，样品体积在 #—
2 66%，能产生 %$ 345 左右的压力和 %$$$ K 的高
温［%］*#(’) 年，LAG5., 等［=］对压机进行了部分改进，
用切割成六块的强化钢长圆柱体代替分割球体，使

得一级顶砧系统由球体演化为圆柱体 * #(($ 年，
75?M0N等［2，"］作了进一步改进，高压模具不再固定于
上下导块上，六个一级楔形顶砧放在相对松弛的支

撑限位环内，高压下可以自行调节校准，传压介质封

套采用 OCL（2PQN&L%）加粘结剂浇铸成带密封边的

八面体 *大量实验结果证明这种装置具有很好的压
力效率和重复性 *该模具被称为 75?M0N 式高压模
具，目前得到比较多的使用 * #((’ 年，R5HCA5. 等［)］
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报道了一款新的高压模具 !"#$%式 &模具比较小，操
作轻巧方便，上下导块直径只有 ’’( ))，一级砧面
边长 ’( ))&*((+年，在德国又出现了一个放大版的
,—- ./0/1型高压设备，采用分割圆柱体多顶砧系
统 & 压机最高油压可达 2((( 3，六个砧面边长
’(( ))，形成立方体空间，八个 2+ ))边长的碳化
钨立方块做内部的二级压砧 &实验表明通过提高二
级压砧边长与切角边长的比例可以提高压力效率，

且与传统压机相比样品在相同的温度压力条件下具

有数倍至十几倍大的体积，样品所处区域的温压分

布更均匀［-］&
虽然六含八方式有效地提高了大压机的压力范

围 &但实验表明，用碳化钨做压砧可获得的最大压力
不超过 4( 56/［7］，然而通过提高压砧材料的强度可
以进一步提高压力的幅度，’7-7年，893/:1等［7］用金
刚石烧结体做二级顶砧，通过原位 ;射线衍射技术
将压力标定到 +’ 56/& <3=［’(］用同样方法把压力最高
标定到 ,4 56/&
尽管金刚石对顶砧压腔技术（>?#）目前能达几

百吉帕的压力，采用激光加热温度可达 ,(((—
@((( .的高温，但是，样品体积却小到只有几个到几
十个微米的量级，压力和温度梯度也比较大 &而六含
八大腔体压机目前能产生数十吉帕压力，温度可达

4((( .，样品体积有几个立方毫米至上百个立方毫
米，是金刚石压砧试样的几千至百万倍，并且样品压

力温度梯度要小得多［’’］&从这种意义上来看，六含
八大腔体压机在高压研究领域仍然是不可缺少的重

要技术，具有和金刚石对顶砧优势互补的关系 &
近年来，一些重要的新材料就是在该类压机上

合成的 &如 *((4 年，<A1B$:C等［’*］在六含八大腔体压
机上用高纯多晶石墨在 ’*—*2 56/，*4((—*2(( D
条件下直接转变合成出了多晶金刚石烧结体 &此外，
在 ’(—’2 56/高压下对多种矿物材料的声速测量
也已实现［’4，’+］&这些都表明开展六含八大腔体压机
研究是非常必要和重要的 &最近，我国研究者报道了
利用国产铰链式六面顶压机进行六含八加压方式的

实验，可在 4—+ ))4 体积的样品上产生约 ’( 56/
的高压［’2］&
本文介绍了我们研制成功的一种新型滑块式六

含八超高压实验装置 &这种装置具有力学结构对称
性合理，压砧运行同步性和重复性好，操作方便等特

点 &用截角边长 - ))的硬质合金二级压砧进行了
室温下的压力标定和高压下的温度标定，并通过铁

碳体系共融点和石墨转变成金刚石的相变点验证了

温度标定结果，同时也讨论分析了样品轴向温度梯

度 &

* E 实验装置

本实验室的滑块式六含八大腔体静态超高压设

备，是由三柱式液压机、滑块式六含八超高压模具、

加热系统、液压及电磁控制系统、操作台等构成的 &
液压机为单缸上顶式液压机，主体结构为三柱

式对称框架结构，机体主要包括：上梁、下梁、滑块

（动梁）、立柱、拉杆、液压缸等 &其中上梁、立柱、下梁
三部分通过三根拉杆预紧后，组成一个封闭整体框

架，三根立柱以油缸轴线为中心成 ’*(F对称分布，柱
间净空距 -’7 ))&液压缸活塞内径 2,( ))，产生的
最高压力 ’2 GH，对应油压为 ,’ G6/&

图 ’ 超高压装置原理图 ’为一级顶砧，*为二级顶砧，4为 I
形滑槽表面，+为滑块

高压模具为上三下三滑块驱动式六含八多压砧

系统，其结构原理图如图 ’所示 &其中，作为一级压
砧用的上三下三滑块驱动式六面体模具在原理上与

J/K/3L$K1等［’,］发明的装置基本相同 &模具由完全相
同的上下两部分组成，上模和下模均由三次对称的

I形滑槽和滑块组成，上下模分别固定在压机的上
梁和动梁中心，相互旋转 ,(F，六个一级压砧分别安
装在上下模具的滑块上，组成一个正六面体空间 &各
自的滑槽和滑块间靠聚四氟乙烯垫绝缘 &这样的三
次对称模具与三柱式机体相配合，可以使每个压砧

在高压下处于完全一致的受力状态，在力学上较为

合理 &一级压砧装在带 I形底面的滑块上，高压下
可以在 I形导槽面上靠切向分力自行调整压砧到
平衡位置，以保持六个压砧受力均匀 &各个滑块底部
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回位弹簧及顶部的限位螺丝保证了压砧在卸压过程

中可自动恢复原位 !组装好的二级顶砧系统可以直
接在复位的一级压砧之间放进或取出，整个操作过

程都不必将高压模具从压机工作台上推出来 !这些
设计使得高压实验保持了较好的重复性，操作简捷

方便 !
我们将滑块式上三下三高压装置与国产铰链式

六面顶高压装置以及紧装式四滑座六面顶高压装

置［"#］进行了同步性测试对比 !方法是采用一系列相
同尺寸的正立方体铜块、铁块及叶腊石实心块分别

在几种压力下加压后回收，测量每次回收块的前后

（!）、左右（"）、上下（#）三个方向的厚度，按压力排
序，把相邻两次加压后三个方向厚度变化量称为步

差，每次三个方向步差的最大值与最小值之间的差

称为步差不确定度，用!符号来表示，则!的大小
可以反应压机同步性的好坏，其表达式为

! $｛（!$%" & !$），（"$%" & "$），（#$%" & #$）｝’()

&｛（!$%" & !$），（"$%" & "$），（#$%" & #$）｝’*+，

（"）
再对三种压机的各级步差不确定度范围进行比较，

认为步差不确定度范围越小其同步性就越好 !测试
结果如表 "所示 !结果表明，三柱压机配合滑块式上
三下三模具的高压装置同步性最好 !我们认为这种
良好的同步性是与每个压砧始终具有对等的力学状

态有关 !

表 " 国内三种大腔体六面顶高压设备同步性测试结果

压机类型 立方块材料
实验

次数

压力范围,

-.(

步差不确定度

!,’’
铰链式六面顶 叶腊石、铁、铜 "/ 0—1 23"/—2304

紧装式四滑

座六面顶
叶腊石 5 0—1 232/—2302

滑块式上三下

三六面顶
叶腊石、铁 /2 0—1 232/—23"6

加热电路所使用的变压器为低电压大电流变压

器，一次电压 //2 7，二次电压 4 7，一次电流 "05 8，
二次电流 0#12 8，最大功率 02 978，充分保证小电
阻发热体在高压下的发热效率和稳定性，并使样品

在相对较短的时间内达到较高的温度 !

0 3 实验过程

本实验一级压砧材质为碳化钨硬质合金，端面

边长 64 ’’；二级压砧材质亦为碳化钨硬质合金，单

个立方体边长 /6 ’’，截角正三角形边长为 4 ’’!
作为与本高压装置配合使用的封套和传压介质，采

用北京门头沟出产的叶腊石原石为原料，用自制的

专用夹具在车床上制作成正八面体、密封边条和间

隔块；正八面体边长为 "/31 ’’，密封边条呈梯形，
其宽度为 /36 ’’，厚度为 / ’’，间隔块为正方形，边
长 0 ’’，厚 / ’’，其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 !叶腊石
部件经 :22 ;焙烧 " <后使用 !叶腊石部件与二级
压砧的组装关系如图 /所示 !

图 / 二级顶砧组装原理图

正八面体叶腊石沿任意两个平行的三角形表面

中心打通一个直径 6 ’’的圆孔，孔内采用 <=>为
传压介质，两端用 "31 ’’厚的 61号钢圆片作导电
堵头，温度标定时采用外径 6 ’’内径 0 ’’的石墨
管作为加热炉，石墨管端面有石墨圆片与钢堵头

接触 !
室温下压力标定实验分别采用高纯 =* 丝和

?+@A晶体作为定标材料，=*丝是夹在两块 <=>半圆
柱之间，?+@A细小晶体是填充在 <=> 中心 234 ’’
直径的长孔中间 !定标材料被串联在一个带恒流源
的回路中，通过测量样品两端的电压，记录其电阻随

压力的变化以确定相变的发生 !油压从常压平稳上
升到 "4 B.(，升压速率 230 B.(,’*+!
温度标定实验在 "2 -.( 压力下进行；使用

CDA0ECDA/1热电偶测温，忽略了压力对热电动势
的影响 !加热功率缓慢上升到 236 9C 后，每升高
23" 9C保持 0 ’*+!每步除去前 " ’*+逐渐上升的信
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号外，以接下来 ! "#$显示的基本稳定的电动势平
均值为判断温度的依据 %当电功率升到温度信号出
现异常时，停止加热 %降压后取出样品，用扫描电子
显微镜（&’()*+,-./0 &12.）对石墨管端面与钢堵头
接触的部分进行仔细观测，以判断金刚石的生成情

况，并结合常压和高压下 34—5二元相图分析石墨
管端面所经历的温度，与热电偶记录的中心温度比

较，并分析了腔内温度梯度 %
压力和温度标定实验中均使用了福禄克数据采

集器（6789:)!*;<=），在线记录与电阻和温度相关的
电压信号 %

+ 0 实验结果与讨论

!"#" 压力标定

室温下高压腔内实际压力与油压的对应关系是

根据加压过程中 >#丝和 ?$@4在已知相变点发生的
电阻变化来标定的，>#的两个相变压力分别为 !0<<
（!)"），A0A BC:（#)$）［DE］，?$@4 的相变压力分别
为 ,0*（.CC)6CC!），D!0- BC:（6CC!)6CC"）［D,］%图
;（:）为 ?$@4电阻测试结果，其中 ,0* BC:的相变对
应于电阻从下降转变为上升的转折点，而 D!0- BC:
的相变则以电阻从上升转变为下降后下降过程的中

点为准［D,］%根据这四个压力点加上常压点所对应的
五个油压值可以拟合出腔内实际压力与油压的对应

关系，其结果如图 ;（F）所示 %可以看出，在油压 !-
(C:（净压力 <-- G）时样品腔内压力约为 D; BC:%该
高压装置的压力效率与 .#4F49":$$ 等［;］发表的
H:I:#式压机 J’’=)!---上用相近尺寸压砧的标定
结果基本相同；虽然之后压力效率随着压力增加而

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 %

图 ; 室温下 ?$@4两端的电阻和腔体压力随油压的变化曲线 （:）电阻随油压的变化，（F）腔体压力随油压的变化

!"$" 温度标定

D- BC:高压下的腔内中心温度与加热功率的
对应关系如图 +（:），标定结果如图 +（F）所示 %从图
中可以看出当加热功率为 D0D KL时中心温度达到
D<*- M（图 +（:）内插图中的 ! 点）；此后，加热功率
保持不变，但温度出现比较复杂的变化，这些变化是

碳管端面与钢堵头接触部分发生的变化引起的，在

下段做具体分析 %中心温度一直记录到 DE-- M以
上，前面所标定的功率与温度的对应关系也可外推

到 DE-- M以上作为实验参考 %
加热碳管端面与钢堵头接触部分是 34—5二元

体系，其高温高压下的行为比较复杂 %根据 34—5二

元相图，可得知铁碳共熔点和 34;5分解点在常压下
分别是 DD+E和D!!A M，在 <0A BC:下分别是 D;+-0<
和 D+D+0< M［!-］%根据过渡金属与碳二元体系高压相
图的现有资料，可以推定 D- BC:以内铁碳共熔点和
34;5分解点随压力提高而上升的趋势应很好地符
合线性关系，从而推算出 D- BC: 下铁碳共熔点和
34;5 分解（金刚石开始生成）点的温度分别为

D+E<0A和 D<<<0, M %从实测的加热功率与样品中心
温度关系曲线可以看出，当功率保持在 D0D KL时，
中心温度到达D<*- M后并未保持稳定，而是以不同
的斜率继续上升，有理由认为这是因为石墨管端面

34—5二元体系开始熔融逐步形成 34;5并使此处
电阻逐渐增大的缘故，即此时对应的石墨炉端面温
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图 ! （"）#$ %&"下’()*+’(),-热电偶两端的热电动势随输入

功率变化的记录曲线，（.）腔体温度与输入电功率的对应关系，

（/）石墨炉与钢堵头接触面处生成的金刚石的二次电子显微

图像

度应为 #$ %&"下铁碳共熔点#!0-12 3，比中心温度
低 2!1* 3 4当中心温度上升到#5,6 3时（图 !（"）内
插图中的 ! 点），温度出现明显拐点，温度大幅度波
动上升，有理由认为此时石墨炉端面温度即为

#$ %&"下 7)*8分解和金刚石生成温度#---16 3，比

中心温度低 2*1# 3，与上述共熔点时的温度差对应
得非常好 4体系在该温度以上保持了约 , 9:; 后停

止加热 4对回收到的石墨炉端面作 <=>观察，发现
有许多具有典型金刚石形貌的晶体生成，粒度大多

在 #$$!9以内（见图 !（/））；说明碳管端面温度的确
达到了 7)*8分解点，并且在此后约 , 9:;的时间内
发生了金刚石晶体生长过程 4从而验证了上述的温
度标定结果是可靠的 4先后对比石墨炉中心与端面
的温度差2!1* 3和2*1# 3，结合中心到端面的距离
*1- 99，得到腔体的轴向温度梯度大约为,# 3?994
此外，在全部实验样品的传压介质 @AB中均未

发现转变成 /AB的迹象 4

- 1 结 论

基于三柱式压机与滑块式上三下三模具的六含

八超高压实验装置具有很好的增压同步性和重复

性 4压力和温度标定实验表明：该装置具有能够对
#$ 99* 体积的样品稳定产生 #,1$ %&" 压力和
#0$$ 3以上温度的能力，但要做温度高于#-5$ 3的
实验，所用的堵头材料必须改为高压下与碳的共融

点更高的材料 4
与国外类似的六含八超高压装置压力温度标定

结果对比，以及我们在标定后对压砧的观察和受力

情况分析，有理由相信该装置对同样体积样品产生

的压力和温度还可以适当提高 4另外，采用切割面边
长 5 99的二级顶砧进行压力和温度的标定也将在
下一步进行；随着二级压砧切割面边长减小，压力效

率还可以进一步提高 4 预计本高压装置有获得
,$ %&"以上压力的能力 4这将为开展新材料合成及
高压物性研究提供更宽广的温压条件 4

致谢：本装置从设计制造安装调试到实验成功经历了约六年

时间，得到各方面的大力帮助和支持 4中国科学院物理研究

所沈中毅研究员、车荣征研究员、何毅研究员、张宝惠高级工

程师、太原工业大学袁瑞霖教授等在设备的制造和使用方面

给予了许多重要的指导和援助；中国科学院贵阳地球化学研

究所郭捷研究员等在同步性实验方面给予了密切的合作；美

国夏威夷大学地球与行星科学研究所明立中教授和 CD@;

A"EDF@先生等提供了许多重要信息并帮助我们在 ’"EG)H式

压机上取得了实践经验；本校刘福生教授、薛学东工程师、刘

秀茹博士、黄代绘博士、张明建老师、陈丽英、吴学华、贾茹、

邵春光、林胜雄等同学为设备的安装调试付出了大量的劳

动；经福谦院士对本工作给予了长期的支持和鼓励；本装置

的经费得到了西南交通大学和中国工程物理研究院的联合

资助；作者在此深表感谢 4
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