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原位测量金刚石压砧在高压下的杯型形变
*

刘盛刚,敬秋民,陶天炯,马鹤立,王 翔,翁继东,李泽仁
(中国工程物理研究院流体物理研究所,四川 绵阳 621999)

  摘要:基于白光频域干涉的基本原理,提出了一种可实现高压下金刚石压砧杯型形变原位

测量的方法。简单介绍了利用频域干涉技术测量金刚石压砧在高压下的杯型形变的基本原

理,并开展了实验研究,实验最高压力达到42.1GPa。实验结果显示,金刚石压砧的杯型形变

与压力呈线性关系,最大值达到11.1μm,从实验上证实了最近的有限元数值模拟结果。
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  金刚石是自然界中最硬的材料之一,因此它是静高压实验加载装置———金刚石对顶砧(Diamond
AnvilCell,DAC)的核心部件。在绝大多数情况下,都可以将金刚石压砧视为刚体,即不会发生形变,但
是最近的实验[1]和有限元(FEM)理论计算[2]都表明,金刚石压砧在高压下会发生较大的弹性形变甚至

塑性形变。金刚石压砧在高压下的形变可以分解为弹性压缩形变和径向杯型形变(CuppingDeforma-
tion),Li等[3]、Liu等[4]发展了相应的实验方法并对其弹性压缩形变进行测量,发现弹性压缩形变与压

力呈二次函数关系;Hemley等[1]借助X射线成像法观察到了金刚石压砧在高压下的杯型形变,但并没

有给出杯型形变随压力的变化关系;敬秋民等[5]利用有限元方法对金刚石压砧在高压下的杯型形变进

行了数值模拟,但仍缺乏实验验证。事实上,金刚石压砧的杯型形变使得两块金刚石压砧有直接接触的

风险,导致压砧碎裂,实验失败;与此同时,杯型形变会使样品在高压下呈现“凸透镜”形状[6],样品变得

中心厚、边缘薄,即呈现一定的厚度分布,而在压力梯度法屈服强度测量[7]以及电导率测量[8]等实验中,
样品厚度是一个至关重要的参数,它的不均匀变化会严重影响实验测量精度,甚至导致实验方法失效;
此外,为了获得更高的实验压力,需要通过有限元数值模拟对金刚石压砧的几何形状进行优化,并通过

测量其在高压下的形变对优化结果进行验证[9]。由此可见,尽管金刚石压砧在高压下的杯型形变非常

重要,但可定量测量的方法仍然极其有限。
白光频域干涉技术(FrequencyDomainInterferometry,FDI)是近几年发展起来的一种宽光谱干涉

绝对距离测量技术,具有纳米级分辨率和毫米级量程[10],已经在距离、位移、折射率、厚度等测量中得到

了广泛的应用[11-16]。首先简单介绍本课题组近期发展的基于白光频域干涉实现高压下金刚石压砧厚度

原位测量的方法[4,10],分析利用该技术进行高压下金刚石压砧杯型形变原位测量的基本原理,然后开展

实验研究,原位获取金刚石压砧在0~42.1GPa范围内的杯型形变。

1 杯型形变测量的基本原理

  利用白光频域干涉技术对金刚石压砧在高压下的形变进行原位测量的光路如图1所示,详细的实

验细节见文献[4]。本工作的改进是将DAC放在一个高精度的三维位移台上,使DAC可以沿垂直光

轴方向移动,从而得到金刚石压砧沿径向的厚度分布。整个光路由实验测量系统和辅助成像系统构成,
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其中:实验测量系统由1550nm的宽谱光源(谱线宽度大于40nm)、光纤环形器、光纤准直器、宽带分束

镜、20×显微物镜和光纤光谱仪(光谱分辨率20pm)组成,辅助成像系统由照明灯、针孔、透镜L1和

L2、宽带分束镜BS1和BS2、20×显微物镜和CCD组成;并且这两个系统共光轴,便于确定测量区域的

位置。实验中所采用显微物镜的放大倍率、数值孔径和焦距分别为20×、0.28mm和10mm,理论聚焦

光斑尺寸为6.7μm,实际聚焦光斑约为20μm。

图1 金刚石压砧杯型形变原位测量示意((a)实验光路;(b)参考光和信号光来源示意)

Fig.1 Schematicsofinsitumeasuringthecuppingdeformationofdiamondanvil
((a)Experimentallightpath;(b)Originsofreferenceandsignalbeams)

频域干涉的参考光来自金刚石压砧后台面/空气的菲涅尔反射,信号光来自金刚石压砧砧面/样品

的菲涅尔反射,如图1(b)所示。光谱仪记录的频域干涉信号可以写为[4]

I(λ)= E0(λ)2 a2+b2+2abcos(kΔ[ ]) (1)
式中:E0(λ)为宽谱光源的光谱分布,a、b是与测量系统的光强透过率及金刚石压砧/空气或样品界面反

射率相关的常数,k为光的波数,Δ为参考光和信号光之间的光程差。当不考虑光的多次反射时,Δ可以

写为

Δ=2∫
h

0
( )nz dz (2)

式中:n(z)为高压下金刚石压砧沿加载方向的折射率分布,h为压砧厚度。现有实验表明金刚石压砧在

高压下的应力集中主要发生在压砧尖端百微米的有限区域内[17-18],而金刚石的折射率又与应力或压力

紧密相关[19],因此金刚石压砧的折射率变化主要发生在金刚石压砧尖端的有限区域内;实验中使用的

金刚石压砧初始厚度约为2960μm,因此当压力不太高时,可以不考虑金刚石压砧折射率变化对压砧厚

度测量的影响[4]。因此,(2)式可以简化为

Δ=2n0h(r,p) (3)
式中:n0 为常压下金刚石压砧的折射率;h(r,p)为金刚石压砧中心压力为p时,砧面径向r处金刚石压

砧的厚度。
进行波长λ、频率ν转换之后,(1)式可以写为

I( )ν = E0(ν)2 a2+b2+2abcos2πΔ
c
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式中:c为真空光速。从(4)式可以看出,由于所选用宽谱光源的光谱E0(ν)是光频率ν的缓变函数(即
光谱较为平坦),因此,I(ν)是一个直流偏置量为|E0(ν)|2(a2+b2)、受2ab|E0(ν)|2 调制、以光频率ν为

自变量的余弦函数,其周期为Δ/c。通过对(4)式进行快速傅里叶变换(FFT),得到干涉信号的周期T
(T=Δ/c)[4,10],再结合(3)式有

h(r,p)=Tc
2n0

(5)

  利用精密三维位移台,沿垂直光轴方向移动DAC,得到不同r处的金刚石压砧厚度h(r,p),从而得

到压砧沿径向的形变为
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Δh(r,p)=h(r,0)-h(r,p) (6)
因此得到金刚石压砧中心压力为p时的径向最大形变,即单颗金刚石的杯型形变为

δh1(p)=Δh(0,p)-Δh(rmax,p) (7)
分别测量两颗金刚石压砧的杯型形变,得到压砧总的杯型形变为

δh(p)=δh1(p)+δh2(p) (8)

2 实验结果分析

  实验中采用改进的 Mao-Bell型DAC产生高压,金刚石压砧台面尺寸为400μm,无倒角,采用初始

厚度为100μm的钼箔(Alpha公司,纯度99.95%)作为封垫/样品;由于SrB4O7:Sm2+呈粉末状、颗粒

度小(亚微米到微米量级)、屈服强度较红宝石低,其7D0-5F0 荧光峰呈单峰结构且该峰在非静水压加载

下的峰位展宽小,因此实验中在金刚石压砧台面中心放置一薄层SrB4O7:Sm2+作为压标,并利用其非静

图2 典型频域干涉信号(42.1GPa)

Fig.2 Typicalfrequencydomaininterferometry
signalsat42.1GPa

水压关系计算实验达到的压力[20]。高压(42.1GPa)
下获得的典型频域干涉信号如图2所示。从图2中

可以看出:获取的频域干涉信号以波长为自变量时,
近似一余弦函数;从金刚石压砧中心区域获得的干

涉信号较边缘部分获得的干涉信号条纹更密,在相

同的波长范围内增加了约半个条纹,即从中心区域

获取的条纹周期T 更小,由(5)式可知,周期小意味

着金刚石压砧中心区域更薄,即压砧砧面发生了弯

曲;图2(b)中,干涉信号峰位存在一个较明显的偏

移,表明中心区域与边缘区域的厚度出现差异。
分别对从中心和边缘区域获得的频域干涉信号

进行FFT处理,获得的频谱如图3所示。从图3中

可以看出,中心区域信号对应的周期更小,对应金刚

石压砧中心区域厚度更薄,与前面的直观分析相符。
在相同的压力下,沿垂直光轴方向移动DAC,获得的单颗金刚石压砧形变如图4所示。从图4中

可以看出,高压下金刚石压砧砧面发生了明显的弯曲,即杯型形变,压砧中心区域形变量较周围区域大。
事实上,杯型形变是由金刚石压砧砧面上的压力梯度引起的,而压力梯度的特点就是砧面中心压力高、
边缘压力低,因此压砧中心形变量大,边缘形变量小,最终结果是压砧砧面像一个凹透镜,导致样品/封

垫呈现凸透镜形状,这与早期的定性实验[6]和有限元模拟结果是一致的[2,5]。

图3 中心与边缘区域对应信号的傅里叶变换频谱

Fig.3 FFTspectraofsignalsatthe
centerandedgeoftheanvil

图4 金刚石压砧在高压下的形变分布

Fig.4 Deformationprofilesofdiamondanvilalong
theradialdirectionunderhighpressures
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图5 金刚石压砧在不同压力下的杯型形变

Fig.5 Cuppingdeformationofdiamondanvils
underhighpressures

为了更加准确地获得金刚石压砧的杯型形变

量,利用高斯函数对实验数据进行拟合,如图4所

示,并用拟合函数计算杯型形变量。实验获得两颗

金刚石压砧在高压下总的杯型形变,如图5所示。
从图5中可以看出:杯型形变随压力线性增加,在压

力为42.1GPa时,杯型形变达到11.1μm,实验结

果与最近的有限元数值模拟结果[5]也是吻合的;当
压力大于35.1GPa时,杯型形变测量有较大的误

差,其原因可能是(3)式中直接忽略了金刚石压砧沿

加载方向的折射率变化。金刚石压砧的杯型形变越

大,意味着样品越“凸”,在基于压力梯度法的屈服强

度测量以及电导率测量等实验中,就必须考虑金刚

石压砧杯型形变对测量结果的影响,否则实验结果

将会有较大的测量误差。
对实验数据和有限元模拟的结果分别进行了线性拟合,其结果如表1所示,二者的拟合结果具有较

好的一致性。
表1 线性拟合结果

Table1 Linearfittingresults

Fittingdata
Intercept/

μm
Standarderrorof
intercept

Slope/

(μm·GPa-1)
Standarderrorof

slope
R2

FEMcalculation 0.1268 0.1058 0.2404 0.0039 0.9961

Experimentaldata 0.4766 0.3846 0.2350 0.0136 0.9772

3 结 论

  利用白光频域干涉技术对金刚石压砧在高压下的杯型形变进行了原位测量,实验最高压力达到

42.1GPa。实验结果显示,金刚石压砧的杯型形变随压力线性增加,最大值达到11.1μm。实验结果证

实了最近的有限元数值模拟结果。
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InSitu MeasurementoftheCuppingDeformationof
DiamondAnvilunderHighPressures

LIUShenggang,JINGQiumin,TAOTianjiong,MAHeli,
WANGXiang,WENGJidong,LIZeren

(InstituteofFluidPhysics,CAEP,Mianyang621999,China)

Abstract:Inthisresearchwepresentedanovelmethodbasedonfrequencydomaininterferometrytoin
situmeasurethecuppingdeformationofdiamondanvilsunderhighpressures.Firstweintroducedthe
workingprincipleofthecuppingdeformationmeasurementsbasedonthefrequencydomaininterfer-
ometry,andthenwecarriedouttheexperimentsunderhighpressures.Thecuppingdeformationof
diamondanvilsisobtainedunderhighpressuresupto42.1GPa,anditsmaximumvaluereaches
11.1μm.Theexperimentalresultsshowthatthecuppingdeformationincreaseslinearlywiththepres-
sure.Ourworkverifytherecentfiniteelementmodelingcalculations.
Keywords:highpressure;frequencydomaininterferometry;diamondanvil;cuppingdeformation
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