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应用于高压科学研究的国产铰链式
六面顶压机技术发展历程

*

彭 放,贺端威
(四川大学原子与分子物理研究所,四川 成都 610065)

  摘要:国产铰链式六面顶压机是我国独立发展起来的大腔体高压装置,经过50多年的不

断发展,在工业高压合成和高压科学研究领域取得了丰硕成果,在国际上占据一席之地。本文

仅以四川大学高压科学与技术实验室在国产铰链式六面顶压机应用于高压科学研究的技术研

发为镜,展示国产铰链式六面顶压机大腔体高压装置在应用于高压科学研究领域的发展历程

和技术特点,以利于该装置在今后的研发过程中继续保持和发挥其独特性能,为我国工业高压

合成和高压科学研究发挥更大的作用。

  关键词:六面顶压机;高压科学与技术;大腔体压机;超硬材料

  中图分类号:O521.3   文献标识码:A

  随着近十几年国际高压技术的快速发展,高压科学、超硬材料及其相关领域取得了一系列突破。就

大腔体静高压技术而言,受 WC硬质合金材料强度的限制,长期以来二级大腔体静高压装置中压腔所

能产生的压力都在30GPa以下[1-2]。采用烧结多晶金刚石作为多级增压的末级压砧材料所能达到的最

高压力一般不超过100GPa[3]。2004年,日本爱媛大学地球动力学研究中心的Irifune等[4-8]利用6000t
两面顶压机集成的多级压腔装置合成出尺寸超过10mm、性能优异的纳米多晶金刚石。2010年,

Kunimoto等[2]利用所合成的纳米多晶金刚石作为多级增压的末级压砧,结合同步辐射原位X射线衍

射(XRD)技术标定出腔体压力达到125GPa,温度达到1100K[1]。2015年,Dubrovinsky等[9]在金刚石

压砧小腔体压机装置中,用纳米多晶金刚石作为二级压砧,使腔体内的静压力达到750GPa。一直以

来,我国的高压技术,特别是大腔体压机高压技术与国外存在较大的差距。国内科研所使用的一级大腔

体压机基本采用国产六面顶压机,配备 WC一级顶锤,在压力低于5.5GPa、温度低于1800K的温压区

开展实验研究,与国内工业合成所用的六面顶压机性能差别不大。而国产六面顶压机二级大腔体静高

压装置一直到2007年之前都是空白。国内各科研院所,包括吉林大学超硬材料国家重点实验室、燕山

大学亚稳相材料制备技术与科学国家重点实验室、中国科学院物理所、中国地质大学(武汉)等使用的二

级大腔体高压装置均为国外进口装置。国外装置存在价格昂贵,易损件、配套器件和高压腔组装件均需

进口,运行成本高等问题。近年来,随着我国经济实力的不断增强、科学技术的快速发展以及工业基础

制造技术的不断进步,我国已经可以研发具有自主知识产权的高压装置,并具有赶超世界先进水平的能

力。四川大学原子与分子物理研究所一直致力于国产六面顶压机高压技术研发,对国产六面顶压机一

级大腔体高压技术进行不断改进,并于2007年开始组建专门的研究团队进行国产六面顶压机二级大腔

体静高压装置研发[10]。经过十年的不断努力,取得了预期成果,形成了较完整的国产六面顶压机二级
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大腔体静高压装置技术体系。为了总结国产铰链式六面顶压机技术的发展历程,更好地发展我国六面

顶压机大腔体高压技术,本文仅以四川大学高压科学与技术实验室用于高压科学研究的国产铰链式六

面顶压机的技术发展过程管窥国产铰链式六面顶压机技术升级历程和现状。

1 研发历程

  多年来,我国大腔体静高压装置主要是国产六面顶压机,其发展主要沿两条技术路线。一是不断增

大六面顶压机缸径,增大合成腔体体积,提高合成金刚石及立方氮化硼的生产效率,使其更适于超硬材

料的工业化发展。众所周知,经过几十年的发展,国产六面顶压机取得了丰硕的成果,已经成为国内甚

至国外的主流超硬材料生产设备,金刚石年产量达到200亿克拉[11]。二是拓展国产六面顶压机的用

途,提高装置的自动化程度,提升高压腔的压力和温度,提高压力和温度的控制精度,实现长时间、高精

度保温和保压以及稳定的慢升/降压程序,使其更适于开展高压科学、地球科学、材料科学等学科的研究

工作。四川大学高压科学与技术实验室正是在这条道路上进行长期不懈的努力,并取得了丰硕的成果。

  20世纪80年代,我国六面顶压机技术装备水平还非常低,主要表现在:(1)压机自动化程度低,压
机缸径小,压机系统提供的总压力小(大多数低于10MN);(2)合成腔体小(直径基本小于20mm,通常

在14~18mm范围);(3)液压增压系统落后,主要采用n∶1(7≤n≤10)的单行程增压器和往复式增压

器提供100MPa左右的高压液压压力(由于单行程增压器的超程限制,无法为压机提供长时间保压;而
往复式增压器虽然克服了单行程增压器不能维持压机长时间保压的限制,但是活塞需要不断换向,在整

个压力加载过程中压力的波动较大);(4)加热系统多采用手动控制调压器进行温度控制,整个控制系

统靠手动、接触器和继电器实现。这样的装备与当时国外两面顶大腔体压机相比存在很大的差距,无论

在工业合成还是科学研究中都严重影响我国超硬材料和高压科学的发展。

图1 芶清泉(前排中间)、洪时明(后排右一)

和若槻雅男(前排右一)

Fig.1 GouQingquan(seatedatthecenter),

HongShiming(standing,firstfromtheright),

andMasaoWakatsuki(seated,firstfrom
theright)andtheirresearchteam

  四川大学原子与分子物理研究所在20世纪

80年代拥有两台六面顶压机:一台采用往复式增压

器的6×6MN六面顶压机、一台采用单行程增压器

的6×8MN六面顶压机。这两种类型压机代表了

当时国产六面顶压机的主流技术水平。在使用此类

型六面顶压机时,发现所产生的压力低,压力波动

大,温度和压力控制精度差,不能长时间保压,另外

在传压介质及高压密封材料方面也存在着很多问

题。这种压机不适合高温高压实验研究,必须对其

进行技术改造。基于这一认识,我们将六面顶压机

技术改造作为主要研究任务之一。借助改革开放的

春风,1987-1997年在芶清泉教授的带领下,四川

大学高压与超硬材料合成研究团队的丁立业、罗湘

捷、洪时明等与日本筑波大学物质工学系的若槻雅

男教授(MasaoWakatsuki,1962年5月在日本东芝

公司合成出日本第一批人造金刚石)及其团队进行长期科研合作和学术交流(见图1)。

  日本方面根据当时我国六面顶压机存在的诸如不能长时间保压和控压精度不高等问题,提供了一

台小注入量的超高压油泵及相应的自动控制系统,配装于国产六面顶压机(DS6×800A型)上。这一

改进大大提高了国产六面顶压机原来靠指针接触式补压控制系统的补压精度,并且在原油路密闭较好、
泄漏较少的情况下实现了长时间保压,使国产六面顶压机性能有了明显的提升。此外,双方合作开展了

一系列研究,例如:硬质合金顶锤小斜边倒角(41°和45°)对高压腔密封性能和压力传递性能的影响,利
用不同碳源合成金刚石,采用温度梯度法和过剩压法生长金刚石大单晶,南非叶蜡石、NaCl、MgO、

ZrO2、滑石及其混合传压介质的传压性能等。这些合作研究取得了丰硕的成果,若槻雅男教授因在中日
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高压技术和超硬材料合成领域做出的突出贡献,获得了1996年国务院颁发的“友谊奖”(国家“友谊奖”
是我国政府为表彰在中国现代化建设和改革开放事业中做出突出贡献的外国专家而设立的最高奖项)。

  考虑到知识产权和技术局限性等因素,日本提出的六面顶压机改进方案不适合在我国广泛推广。
为此,在积累了丰富的国产六面顶压机技术改造经验的基础上,利用高压泵、可控硅技术结合计算机自

动控制技术,进一步对六面顶压机压力和温度的全自动、高精度控制进行了研究。1999年四川大学高

温高压实验室与郑州磨料磨具磨削研究所合作,开展了“静高压体系压力温度参数测量及稳定技术研

究”工作,对中国工程物理研究院流体物理研究所的一台工业用六面顶压机进行技术改造。通过调研和

实验摸索,最终利用高压泵、高精度液压传感器结合计算机实现了系统升压、保压、卸压的全自动控制,
并能长时间(24h以上)保压。将改造后的六面顶压机性能与本实验室经中日合作改造的六面顶压机性

能进行对比,结果表明,自主改进的六面顶压机控制系统性能优于日本的技术改进。2002年,四川大学

与郑州磨料磨具磨削研究所合作对本实验室的6×8MN压机进行技术改造,拆除了与原日本合作所用

的小高压泵压力控制系统和温度控制系统,采用全新的动态压力控制系统理念(即在压机的整个升压和

保压过程中,高压缸中的高压液压油不断地经由溢流阀流进和流出),通过配备国产高压泵和变频技术,
实现了高精度全自动压力控制,油压控制精度达到±0.1MPa,实现了高压腔内利用热电偶进行温度控

制和加热功率自动控制两种温度控制模式,使高压腔内温度的控制精度达到±1℃。2012年,四川大学

联合郑州磨料磨具磨削研究所和桂林冶金机械总厂(桂林冶金重工业股份公司),基于我国科研院所使

用六面顶大腔体压机的需求,在四川大学开发了一台6×14MN六面顶压机。该压机的油压控制精度

达到±0.05MPa,具有动态和静态两种加压模式,实现了压机砧面位移显示、双电源加热等功能。

  21世纪初,为满足地球科学中的岩石流变研究、材料科学中的应力-应变关系研究等需求,Lieber-
mann[1]在六面顶压机上开发了D-DIA型压机。该装置可以在高压腔体中x、y、z3个独立加载方向的

某一方向单独加压,从而实现三维空间的不对称加压。针对这一功能,我们自2009年开始与郑州磨料

磨具磨削研究所合作研发,并于2015年在国产六面顶压机上实现了该功能,如图2所示。这是国产六

面顶压机实现在xy平面4个顶锤的相同压力作用下z方向上、下2个顶锤独立加压的首次报道,至此

国产六面顶压机实现了非对称加压功能。与此同时,国内其他科研单位也在国产六面顶压机上成功地

开发出高压原位超声测量等功能。

图2 实现上下独立加压的国产六面顶压机(a)及其顶锤压力变化曲线(b)

Fig.2 Domestic-madecubicpressesimplementedthefunctionofindependentloading
intheverticaldirection(a)andoilpressure-timehistory(b)

  通过以上不断的技术改进,国产六面顶压机性能日臻完善。在对六面顶压机进行技术改进的同时,
还对高压腔中各种组件的材料性能及组件结构进行了比较系统的研究。先后研究了传压介质的压力传

递性能、保温材料的绝热性能、加热材料的压力-温度-电阻特性、屏蔽材料的高温高压稳定性等问题。
采用在传压介质中嵌入硬质合金增压块技术,使六面顶压机一级压力达到9GPa,温度达到1700℃[12]。
通过不断的探索,形成了一套比较成熟和完善的具有自主知识产权的国产六面顶压机大腔体高压高温

技术,该项技术已经向北京大学地球与空间科学院、中国地震局地震预测研究所等科研院所推广,大大
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提升了我国六面顶压机性能,使国产六面顶压机技术达到国外相应水平。

  2007年以前,国内在国产大腔体二级增压技术领域仍属空白。国内的科研院所一般从国外购买两

面顶压机作为大腔体二级增压加载装置,利用国外二级大腔体静高压技术从事科学研究。这些设备通

常很昂贵,且其配件、高压组件和原材料均需进口,供货周期长,不利于国内使用和推广。如何利用国产

六面顶压机开发具有自主知识产权、高质量、低成本的二级大腔体高压装置,推动我国高压科学与技术

发展,是我们研究的另一个目标。四川大学高压科学与技术实验室的贺端威、彭放、寇自力、雷力从

2007年开始开展基于国产六面顶压机的二级增压装置研发工作,以期在六面顶大腔体压机上实现

20GPa以上的压力,发展具有中国特色的大腔体静高压装置,填补国内空白,缩短该领域与国外越来越

大的差距。

  国外使用的大腔体二级增压装置(如图3所示)大多采用成熟的两面顶压机作为一级压力源,通过

压机的滑块式组件将两面顶压腔转换成六面顶压腔,再在其中内置8个切角立方块,形成最终的八面体

高压腔。这就是通常采用的2-6-8型大腔体高压装置,该装置和技术在国外已经比较成熟。

图3 国外2-6-8型增压装置[13-14]

Fig.3 Foreign-madepressurizeddeviceof2-6-8type[13-14]

  国产六面顶压机大腔体二级增压装置如图4所示。它以国产六面顶压机为一级压力源,形成六面

顶压腔,再在其中内置8个切角立方块,组成最终的八面体高压腔,形成6-8型大腔体高压装置。与国

外2-6-8型大腔体高压装置相比,该装置从原理上具有结构简单、效率更高的优势。经过10年的不懈

努力,本实验室利用硬质合金材料成功地开发出10/4、12/6、14/8、36/20等型号的二级增压单元,在国

产六面顶压机上实现了20GPa、2000℃以上的高温高压条件,合成腔体从毫米级发展到厘米级,实现了

从硬质合金增压块到整个高压腔组件的完全国产化,总体使用成本不到同类进口装置的1/3。

图4 国产六面顶压机6-8型增压装置

Fig.4 Domestic-madepressurizeddeviceof6-8typecubicpresses

  实践证明,国产六面顶压机不仅在一级大腔体装置性能上赶超两面顶压机,而且在集成二级大腔体

高压装置方面也达到了两面顶压机水平。可以预见,在大吨位、大合成腔体和高合成效率等发展趋势
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上,国产六面顶压机将显示出更大的优势。

  此外,我们还在二级大腔体高压装置上进行了压力拓展方面的尝试:采用烧结金刚石作为二级增压

单元,开展六面顶压机二级大腔体高压装置研究。近年来,在不断完善国产六面顶压机二级增压大腔体

高压装置的基础上,利用该技术获得了一系列科研成果。2013年,在自行研发的六面顶压机二级增压

装置上成功合成出我国首批纳米多晶金刚石块体材料[15];2013年在国产六面顶压机上利用二级增压单

元和烧结金刚石获得了35GPa的高压[16],创造了国产六面顶压机的最高压力;2013年合成出纯相亚微

米多晶立方氮化硼块体材料[17];2015年合成出金刚石-立方氮化硼超硬固溶体合金[18],对B6O、BC4N
以及过渡金属硼化物、氮化物等材料的合成、烧结和表征做出创造性研究成果。并在《Proceeedingsof
theNationalAcademyofSciences》《Advanced Materials》《PhysicalReview B》《AppliedPhysics
Letters》《JournalofAppliedPhysics》《DiamondandRelatedMaterials》等国际高水平期刊上发表

100多篇论文。

2 展 望

图5 工业高温高压合成区域发展示意

Fig.5 Pressure-temperaturediagramofindustrialsynthesis

  国产六面顶压机经历了50多年的发展,作为多

面顶大腔体压机在国际上独树一帜,无论是在我国

超硬材料行业还是高压科学研究领域都发挥着重要

作用。如图5所示,随着工业高压合成条件从传统

的5GPa、1500℃区域向20GPa、2000℃区域发展

以及国外大腔体压机实现百万大气压水平,国产六

面顶压机面临新的挑战。预计国产六面顶压机的未

来发展方向是:在20GPa、2000℃新的温压区域内

将高精度温压控制与工业化设备相结合,实现大腔

体、高合成压力及合成温度、高效率、高精度温压控

制的新型六面顶压机。为此,实现20GPa、2000℃
以上的厘米级合成条件将是我们今后在高温高压技

术研发方面的思路和努力方向。相信依靠六面顶压

机自身的优势和我们的不断努力,国产六面顶大腔

体压机技术将不断创新并在国际大腔体高压技术领

域中崭露头角。
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DevelopmentofDomesticHinge-TypeCubicPresses
BasedonHighPressureScientificResearch

PENGFang,HEDuanwei

(InstituteofAtomicandMolecularPhysics,SichuanUniversity,Chengdu610065,China)

Abstract:TheChina-madehinge-typelargevolumecubicpressisahigh-pressuredeviceindependently
developedinChina.After50yearsofcontinuousdevelopment,ithasachievedfruitfulresultsinindus-
trialsynthesisandhigh-pressurescientificresearchandoccupiedaspecialplaceintheworld.Inthis
paper,wetakethetopicofChina-madehinge-typelargevolumecubicpressusedinhigh-pressure
scientificresearchattheHighPressureScienceandTechnologyLaboratoryofSichuanUniversity,and
demonstrateitsdevelopmentandtechnicalcharacteristics.Thetechnicalperformanceofthedevicewill
becontinuouslyimprovedinthedevelopmentprocessinthefuture,sothatitwillplayagreaterrolein
China’sindustrialhigh-pressuresynthesisandhigh-pressurescientificresearch.
Keywords:cubicpress;highpressurescienceandtechnology;largevolumepress;superhardmaterial
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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。

  关键词:高压;频域干涉;金刚石压砧;杯型形变

  中图分类号:O521.3;TN247   文献标识码:A

  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

æ

è
ç

ö

ø
÷

é

ë
êê

ù

û
úúν (4)

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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固相反应法制备钴掺杂氧化镁传压介质
*

吴京军1,2,贺端威1,2,王 强1,2,张佳威1,2,刘 进1,2

(1.四川大学原子与分子物理研究所,四川 成都 610065;

2.四川大学高能量密度物理教育部重点实验室,四川 成都 610065)

  摘要:以氧化镁(MgO)和氧化钴(CoO)为初始材料,利用固相反应方法,经8h的混料、

200MPa的预压以及在空气氛围下1200℃的烧结等步骤,成功制备出钴的摩尔分数为9%的

氧化镁传压介质(MgO+9%CoO)。采用X射线粉末衍射仪、扫描电子显微镜以及热重分析

仪对样品进行表征,结果表明:在烧结过程中混合粉料之间发生了反应,金属离子相互交换,钴
离子取代 MgO晶格中的部分镁离子,从而形成 MgO-CoO固溶体。与目前国产 MgO传压介

质(MgO+10%Na4SiO4(质量分数))相比,实验制备的钴掺杂 MgO传压介质不含杂质,高温

高压下更稳定,并且温度发生效率更高。

  关键词:固相反应;高温高压;MgO-CoO固溶体;传压介质;温度发生效率

  中图分类号:O521.2;O521.3   文献标识码:A

  氧化镁(MgO)因其较高的体弹模量((162.5±7.0)GPa)和剪切模量((130.4±1.7)GPa)、优异的

化学稳定性以及能够在较宽压力范围(1~227GPa)内保持稳定等特性,作为传压介质材料广泛应用于

多级大腔体静高压实验中[1-13]。目前,我国大腔体静高压实验室使用的 MgO传压介质主要有3类:
(1)以Na4SiO4 作为黏结剂的国产商品(MgO+10%Na4SiO4(质量分数)),(2)MgO浆料浇筑成型的

传压介质,(3)日本生产的含钴 MgO传压介质(MgO+17%CoO(质量分数))。第1类 MgO传压介质

因其制备工艺简单、成本低、制备周期短等优势,被国内实验室(以四川大学大腔体静高压实验室为主)
大量使用[14-19],但是该类 MgO传压介质中的Na4SiO4 黏结剂在高温(1000℃)下不稳定[20-21],造成整

个实验组装不稳定,最终导致实验的失败率高,实验成本显著升高。如果不使用Na4SiO4 黏结剂,由于

MgO的熔点很高(约2800℃)[22],使得纯相 MgO块体传压介质的制备尤为困难,故第2类 MgO传压

介质在我国使用较少。第3类 MgO传压介质因其在高温高压条件下的稳定性好,温度发生效率高于

传统 MgO传压介质,被日本、美国、德国等各个大腔体静高压实验室广泛使用[2-3],我国部分实验室也

有使用,但是由于其购买周期长、价格较高,目前在我国的使用量仍然较小。

  针对上述问题,本研究以日产商品为参照,以 MgO和CoO作为初始材料,利用固相反应法制备掺

钴 MgO传压介质;同时将 MgO+10%Na4SiO4 作为对照组材料,对比 MgO+9%CoO(摩尔分数)与国

产商品的相组成、微观结构、热稳定性、温度发生效率等。本研究中所描述的制备工艺不同于国产和日

产商品的制备工艺,具有工艺简单、制备周期短、使用效果好等特点,为我国多级大腔体静高压实验室提

供了新的掺钴 MgO传压介质制备技术途径。
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1 实 验

  本实验中以粒径为0.3~0.5μm的 MgO粉末(纯度98%,河北镁神科技有限公司)和相同粒径的

CoO粉末(纯度98%,成都华夏化学试剂有限公司)为初始材料。首先,按CoO摩尔分数为9%的配比,
将粉料装入容积为1L的不锈钢球磨罐中,一次性加入无水乙醇400mL,球磨介质选择碳化钨硬质合

金(WC-Co)球,混料时间为8h。然后,对干燥后的混合粉料进行研磨过筛处理,最终粉料的颗粒尺寸

控制在350μm左右(此处所指的颗粒尺寸为“假颗粒”尺寸,它是由大量的小晶粒团聚而成)。接着,利
用固定尺寸的模具钢模具和160t液压机进行预压,样品上承受的压强约200MPa。最后,对压制的素

坯进行烧结,初期烧结实验结果显示,直接将大块体(39mm×39mm×24mm)素坯进行1200℃烧结

时,块体样品的体积塌缩率约为10%,样品出现严重开裂。为了避免烧结过程中样品的开裂问题,本实

验中将经过50目(孔径约350μm)筛子筛选的初始混合粉料放置在程控箱式马弗炉中先进行第一次

1200℃烧结,升温和降温速率均为6℃/min,保温4h。第一次烧结称为“预烧”,目的在于使小晶粒相

互融合,减少颗粒之间的空隙,降低后继块体样品烧结的收缩量。之后再进行预压和二次烧结,最终得

到的样品完整无裂纹。表1列出了部分样品的压制和烧结实验数据。

表1 块体样品的压制及烧结情况

Table1 Experimentaldetailsofpressingandsinteringofbulksamples

No.
Load/

MPa
Dimension/

(mm×mm×mm)
Cracking

Density/

(g·cm-3)
No.

Load/

MPa
Dimension/

(mm×mm×mm)
Cracking

Density/

(g·cm-3)

1 100 39×39×25 No 2.3 6 240 39×39×24 No 2.4

2 160 39×39×23 No 2.3 7 240 39×39×23 No 2.4

3 160 39×39×23 No 2.3 8 240 39×39×23 No 2.4

4 160 39×39×23 No 2.3 9 240 39×39×23 No 2.4

5 160 39×39×23 No 2.3

  利用X射线衍射仪(山东方圆DX-2500)分析了 MgO与CoO初始混合粉料在不同温度处理之后,
以及 MgO+9%CoO和 MgO+10%Na4SiO4 在高温高压(12GPa/2000℃、12GPa/1800℃)条件下处

理前后的相组成(测试时设备参数为:步长0.03°,计数时长1s,扫描范围10°~90°);使用扫描电子显微

镜(SEM,日立S-4800Ⅱ)观察两种 MgO传压介质材料在高温高压处理前后的微观结构;同时采用热重

分析仪(TGA)分析两组 MgO传压介质材料在不同温度下的热稳定性,测温范围为25~1400℃,升温

速率为10℃/min。此外,还在国产铰链式二级6-8型大腔体静高压装置上对比了两种 MgO传压介质

的温度发生效率。高温高压实验在四川大学大腔体静高压实验室的国产二级6-8型大腔体静高压装置

图1 样品组装示意

Fig.1 Schematicofsampleassembly

中进行。高压装置的一级和二级压砧材料都选用

WC,采用14/8(MgO 八面体传压介质的边长为

14mm,二级压砧的截角边长为8mm)组装,叶蜡石

密封条放在二级锤之间并靠近截角边的地方,以阻

止传压介质挤入二级压砧间隙,同时也可以改善二

级压砧上的应力分布[15-16]。高温高压实验组装中的

样品为金刚石粉,在实验开始之前,首先将金刚石粉

预压进钽杯中,使其与外界隔绝;然后将 MgO传压

介质、ZrO2 保 温 管、钽/铼 加 热 管、六 方 氮 化 硼

(hBN)绝缘管以及样品组装在一起,如图1所示,腔
体内产生的温度直接用钨铼热电偶测量。
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2 结果与讨论

  图2显示了实验中所用 MgO传压介质的X射线衍射(XRD)谱。其中,图2(a)为 MgO与CoO混

合粉料经过不同温度处理后的XRD谱。可以发现,25℃时,混合粉料中主要包含 MgO和CoO的相,
同时还存在Mg(OH)2 相(MgO与空气中的水极易反应,因此推测Mg(OH)2 是由MgO和空气中的水

反应生成的);当温度升高到400℃时,XRD 谱没有发生明显变化;继续升高温度至800℃时,

Mg(OH)2 和CoO的相消失,XRD谱中只有 MgO的相;当温度升高到1200℃时,XRD谱与800℃时

的图谱相比没有发生明显的变化。MgO和CoO都具有NaCl型结构,Mg2+ 半径和Co2+ 半径分别为

0.072和0.075nm,离子半径相差4%(远小于15%)。根据固溶体理论,MgO和CoO可以形成无限固

溶体,Co2+将取代MgO晶格中的部分Mg2+,即MgO与CoO在高温条件下发生了固相反应,从而解释

了为什么在800℃之后只观察到 MgO的相的现象,这一结论与文献[23]中的报道基本一致。此外,由
于Mg(OH)2 在高温下容易分解为MgO和H2O[24],因此在800℃下的XRD谱中Mg(OH)2 的相消失

了。图2(b)展示了 MgO+9%CoO与 MgO+10%Na4SiO4 在高温高压处理前后的XRD谱。可以发

现,MgO+9%CoO在12GPa/2000℃处理前后的XRD谱中均没有杂质相,并且经过高温高压处理之

后其相组成没有发生明显的变化。对于 MgO+10%Na4SiO4,在高温高压处理之前,其XRD谱中存在

Na4SiO4 和 Mg2SiO4,其中Na4SiO4 是为了使 MgO传压介质在粉压块制备过程中更易成型而添加的

黏结剂,Mg2SiO4 则是高温烧结过程中Na4SiO4 与MgO的反应产物。在12GPa/1800℃处理之后,其
相组成也没有发生明显的变化。在 MgO+9%CoO的制备过程中没有使用Na4SiO4 作为黏结剂,最终

得到的块体材料没有裂纹,强度、密度及可加工性均满足八面体传压介质的要求,这主要是因为CoO的

熔点较低(约1900℃),在烧结过程中能够与 MgO发生固相反应,生成单相固溶体,因此CoO起到了

黏结剂的作用。

图2 混合粉料经不同温度处理后(a)以及 MgO+9%CoO和 MgO+10%Na4SiO4 在12GPa/2000℃、

12GPa/1800℃条件下处理前后(b)的XRD谱(图2(b)中的温度为腔体中心温度)

Fig.2 XRDpatternsofpowdermixturetreatedatdifferenttemperatures(a)andMgO+9%CoOand
MgO+10%Na4SiO4beforeandafterbeingtreatedat12GPa/2000℃and12GPa/1800℃ (b)

(ThetemperatureinFig.2(b)representsthecentraltemperatureofthecell)

  图3显示了 MgO+9%CoO和 MgO+10%Na4SiO4 在不同温度及压力条件下处理之后的扫描电

镜(SEM)照片。图3(a)为 MgO+9%CoO在常压/1200℃条件下处理后的SEM图像,从中可以清楚

地观察到晶粒尺寸为3~5μm,晶粒大小分布均匀,晶粒之间存在孔隙。图3(a)右上角插图为 MgO与

CoO初始混合粉料的SEM图像,与图3(a)相比可以发现,在经过1200℃处理之后,晶粒尺寸明显地增

大。图3(c)为 MgO+9%CoO在12GPa/2000℃条件下处理之后的SEM 照片,与图3(a)相比,经过

12GPa/2000℃处理之后,传压介质中的孔隙几乎完全闭合,晶界保存完好,部分晶粒的尺寸出现增大
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现象。图3(b)为MgO+10%Na4SiO4 在常压/1200℃处理之后的SEM照片,从图中可以观察到MgO+
10%Na4SiO4 的晶粒尺寸为10~20μm,且晶粒尺寸分布不均匀,晶粒之间也存在孔隙,图3(b)中白色

方形区域内的鳞片状物质为Na4SiO4。图3(d)为 MgO+10%Na4SiO4 在12GPa/1800℃处理之后的

SEM照片,可见晶粒之间的孔隙闭合,但是不同于 MgO+9%CoO,MgO+10%Na4SiO4 的晶界在经过

12GPa/1800℃处理之后不易辨别。

图3 MgO+9%CoO和 MgO+10%Na4SiO4 的SEM图像(图3(b)中白色

方形区域内的物质为Na4SiO4,2000和1800℃均代表腔体中心温度)

Fig.3 SEMimagesofMgO+9%CoOandMgO+10%Na4SiO4(Na4SiO4ismarkedbythe

whiteboxinFig.2(b),and2000and1800℃representthecentraltemperatureofthecell)

图4 热重分析结果

Fig.4 Thermogravimetricanalysisresults

  本研究制备的 MgO+9%CoO与国产 MgO+
10%Na4SiO4 的热稳定性分析结果如图4所示。可

以发现:在从室温到1400℃的温度范围内,MgO+
9%CoO的稳定性较好,而 MgO+10%Na4SiO4 在

约1000℃时出现了质量骤减现象。考虑到Na4SiO4
的熔点约1000℃,因此猜测此处出现的质量骤减是

由Na4SiO4 熔化引起的。然而,图2(b)显示的经过

12GPa/1800℃处理之后的 MgO+10%Na4SiO4
的XRD谱中 Na4SiO4 仍然存在,这主要是由于:
(1)高温高压实验中,在加热管与 MgO传压介质之

间放置了ZrO2 保温管,使得 MgO传压介质上的温

度低于腔体内部温度(约1800℃);(2)高温高压实

验的高温持续时间通常较短,因此经过12GPa/1800℃处理之后的 MgO+10%Na4SiO4 的XRD谱中

存在Na4SiO4、MgSiO4 以及 MgO相,另一反应产物Na2O可能以玻璃态存在,没有衍射峰。随着高压

技术的发展,人们需要更高的腔体温度(高于250℃),因此在高温高压实验中MgO+9%CoO在高温阶

段的稳定性使其比 MgO+10%Na4SiO4 具有更大的优势。

  图5显示了使用 MgO+9%CoO与 MgO+10%Na4SiO4 作为传压介质时高压腔的温度发生效率
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图5 腔体压力为12GPa下的温度发生效率测试结果

Fig.5 Efficiencyoftemperaturegeneration
measuredatcellpressureof12GPa

对比结果。高温高压实验采用相同的组装,高压腔

体压力皆为12GPa。从图5可以看出,在同一加热

功率下使用 MgO+9%CoO传压介质时的腔体温

度明显高于 MgO+10%Na4SiO4 时的腔体温度,表
明使用 MgO+9%CoO传压介质时的温度发生效

率明显高于 MgO+10%Na4SiO4 时的温度发生效

率,主要原因应该是掺钴 MgO传压介质的绝热性

能优于以Na4SiO4 为黏结剂的 MgO传压介质。

3 结 论

  以 MgO和CoO为初始材料,利用固相反应方

法,在经过8h的混料、200MPa的预压以及在空气

氛围下1200℃的烧结等步骤之后,成功地制备了

MgO+9%CoO传压介质。与国产传压介质 MgO+10%Na4SiO4 相比,MgO+9%CoO传压介质的制

备工艺简单,在高温高压条件下更稳定,并可显著提高高压组装的温度发生效率。
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PreparationofCobalt-DopedMagnesiumOxidePressure-Transmitting
MediumwithSolidReactionProcess

WUJingjun1,2,HEDuanwei1,2,WANGQiang1,2,ZHANGJiawei1,2,LIUJin1,2

(1.InstituteofAtomicandMolecularPhysics,SichuanUniversity,Chengdu610065,China;

2.KeyLaboratoryofHighEnergyDensityPhysicsandTechnologyofMinistryofEducation,

SichuanUniversity,Chengdu610065,China)

Abstract:Inthisstudy,magnesiumoxide(MgO)dopedbycobalt(Co)waspreparedaspressure-transmitting
medium,bysolidreactionprocess.Thestartingmaterialisapre-compressedmixtureofMgOandcobaltoxide
(CoO),whichwasmixedfor8handcompressedat200MPa,andthentreatedat1200℃.Theas-prepared
sampleswerecharacterizedbyX-raydiffraction,scanningelectronmicroscopy,andthermogravimetricanaly-
sis.Theresultsdemonstratethatduringthesinteringprocess,thereactionbetweenMgOandCoOwascom-
pletedandtheexchangeofmetalionsbetweenMgOandCoOleadstoasinglesolidsolutionphase.Compared
tothedomesticproducts(MgO+10wt% Na4SiO4),thereisnoimpurityfoundinCo-dopedMgO,whichis
morestablethanthedomesticproductsunderhighpressureandhigh-temperature.Inaddition,thetempera-
ture-generationefficiencyofthecellassemblywithMgO+9mol% CoOaspressure-transmittingmediumis
alsohigherthanthatofthedomesticproducts.
Keywords:solidreactionprocess;highpressureandhightemperature;MgO-CoOsolidsolution;pressure-
transmittingmedium;temperaturegenerationefficiency
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新型多层交错剖分超高压模具的
数值模拟及其试验验证

*

王伯龙1,李明哲2,刘志卫3,韩 鑫1

(1.山东理工大学农业工程与食品科学学院,山东 淄博 255049;

2.吉林大学无模成形技术开发中心,吉林 长春 130025;

3.安徽理工大学机械工程学院,安徽 淮南 232001)

  摘要:介绍了一种新型的双斜边扇形块式多层交错剖分超高压模具,这种超高压模具是由

箍紧环、多层交错剖分的预紧环和双斜边扇形组合压缸3部分构成。分析了双斜边扇形块式

多层交错剖分超高压模具的受力情况,并与年轮式超高压模具做对比。结果表明:在相同腔体

压力的情况下,双斜边扇形块压缸的等效应力和最大切应力分别降低46.8%和50.9%;双斜

边扇形块压缸破坏时的油压为年轮式整体压缸油压的1.78倍;新型多层交错剖分超高压模具

可实现大腔体超高压模具的制造,且具有装配方便、维修简单的特点。
  关键词:超高压装置;结构设计;剖分块

  中图分类号:O521.3   文献标识码:A

  基于大质量支撑和侧向支撑原理,Bridgman发明了可以承受8GPa的对顶砧超高压装置[1]。由于

对顶砧超高压装置的腔体容积较小,因此对顶砧在实际应用中的作用受到很大限制,但是高压物理学却

因此得到了快速的发展[2-3]。根据对顶砧超高压装置的设计原理,科研人员相继发明了钢丝缠绕式超高

压装置、年轮式超高压装置和多顶锤式超高压装置等多种具有实用价值的大腔体超高压装置[4-5]。这些

超高压装置被广泛应用在物理、化学和地球化学等领域[6-7],其中年轮式超高压装置具有腔体容积大、稳
定的腔体内压力梯度和温度梯度等特点,是合成人造金刚石的主要高压装置[8]。为了追求更高的压力,
科研人员研制了金刚石对顶砧装置(压力达到550GPa)和多顶砧装置(压力超过28GPa),由于腔体容

积太小,在科学研究和工业应用中的作用较小[9-10]。
硬质合金是制作高压装置的主要材料,能够承受较高的压力,但承受拉力和剪切力的能力较差[11]。

侧向支撑原理作为高压装置设计的重要原理,能够显著提高硬质合金的抗压强度[1]。本研究根据侧向

支撑原理和未裂先分原则设计了一种具有大腔体和更高压力的新型装置———双斜边扇形块式多层交错

剖分超高压装置,由扇形块组合压缸、离散化预紧环和箍紧环3部分组成。通过数值模拟对其应力分布

进行数值计算,并研究侧向支撑原理在高压模具设计中的作用。为了验证双斜边扇形块式多层交错剖

分超高压模具的优势,对其进行试验验证,并与年轮式模具进行比较。

1 结构原理

  双斜边扇形块式多层交错剖分超高压模具是由组合压缸、预紧环和箍紧环组成,并且各剖分层交错

分布,如图1(a)所示。在超高压装置的各个部件中,顶锤的承压能力明显超过压缸的承压能力,这是因
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图1 双斜边扇形块及双斜边扇形块式

多层交错剖分模具示意图

Fig.1 Schematicstructureofdouble-beveled
multilayerstagger-splitdie

为在顶锤的设计中充分利用了以下几个原理:
一是侧向支撑原理,二是底部支撑原理,三是大

质量支撑原理,四是大质量支撑原理的侧向支

撑。由于年轮式整体压缸结构的局限性,无法

利用顶锤设计过程中的第四个原理,为了利用

第四个原理来提高压缸的承压能力,在扇形块

侧面分别加工两个小斜边,如图1(b)所示。
三向应力莫尔圆可以表示任何应力状态下

的主应力和切应力,压缸受压时的3个主应力满

足σ1>σ2>σ3,因此可以确定扇形块压缸的三向

应力莫尔圆(如图2所示),可以确定切应力为

τ13=σ1-σ3
2

τ23=σ2-σ3
2

τ12=σ1-σ2

ì

î

í

ï
ï
ïï

ï
ï
ïï 2

(1)

图2 两压缸的三向应力莫尔圆

Fig.2 Mohr’scircleoftwodies

  在这三个切应力中,τ13的数值最大。图2显示两个压缸

的最大切应力都是由第一主应力和第三主应力引起的,因为

第三主应力是由压缸内壁的压力引起的,当腔体内压力一定

时,两压缸内壁的第三主应力相同,因此,两压缸最大切应力的

差异是由第一主应力引起的。而双斜边扇形块压缸在周向上

不连续导致扇形块压缸的第一主应力远小于年轮式整体压缸。
很显然,双斜边扇形块压缸的切应力小于年轮式整体压缸。

另外,vonMises应力作为判断压缸失效的一个重要指

标,可以通过σ1、σ2 和σ3 表示为

σvM = 1
2
[(σ1-σ2)2+(σ1-σ3)2+(σ2-σ3)2] (2)

  由图2可知,双斜边扇形块压缸的vonMises应力值明

显小于年轮式整体压缸的应力值,从而导致双斜边扇形块压缸的最大切应力明显小于年轮式整体压缸,
因此,双斜边扇形块压缸的承压能力高于年轮式整体压缸。

2 有限元模型

  图3(a)为年轮式模具的尺寸,各层之间的过盈量由内到外分别是0.12、0.23、0.30和0.35mm。
图3(b)为双斜边扇形块式多层交错剖分超高压模具的尺寸,各层之间的过盈量由内到外分别为0、

0.15、0.30和0.35mm,且斜边沿径向的长度为0.5mm,斜边与扇形块侧面的角度为35°。两模具的

腔体直径均为10mm,压缸锥面角度为40°,两模具压缸的厚度为25mm,两模具各层的厚度相同,并分

别为11、16、24和34mm。
假设作用两模具内壁上的压力为均匀分布,且均为p0(7.3GPa)。扇形块侧面的斜边面积和径向

距离较小,因此,假设斜边上的压力同样为p0。根据文献[12],可以确定施加在锥面上的压力为

p( )s =p0exp(-2τs/t) (3)
式中:p(s)为施加在锥面上的压力,p0 为施加在内壁上的压力,s是锥面上到内壁边缘的距离,t和τ分

别为密封垫的厚度和摩擦系数。
两模具压缸的材料为硬质合金,弹性模量Ex=605GPa,泊松比υ=0.21,抗拉强度为2.5GPa,抗
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剪强度为3.25GPa,vonMises应力失效强度为6.2GPa[13-15]。两模具外层的材料为高强钢,弹性模量Ex=
210GPa,泊松比υ=0.295,抗拉强度和屈服强度分别为1.470和1.333GPa,抗剪强度为768MPa[16-17]。高强

钢之间的摩擦系数为0.2,高强钢与硬质合金之间的摩擦系数为0.25。图4为双斜边扇形块式多层交

错剖分模具的边界条件。

图3 两种模具的尺寸(单位:mm)

Fig.3 Dimensionsoftwodies(Unit:mm)
图4 边界条件

Fig.4 Schematicdiagramofboundaryconditions

3 有限元分析

3.1 周向应力分布

  压缸作为超高压模具中最容易破坏的部件,压缸的承压能力直接决定了超高压模具的承压能力,因
此,在超高压模具设计过程中,应该对压缸的应力分布和承压能力进行研究。年轮式整体压缸内壁作为

压缸最容易失效的区域,其应力分布及应力变化趋势能够直观地反映出压缸的危险区域,从而能够直观

地对压缸进行改进。图5为两压缸沿路径的等效应力和最大切应力的分布情况。

     (a)Belttypedie                (b)Multilayerstagger-splitdie 
图5 两种模具的周向应力梯度

Fig.5 Circumferentialstressgradientoftwodies

  当路径从点1到点2时,年轮式模具压缸等效应力从9.073GPa增大到9.958GPa,然后在压缸中

线周向上的等效应力稳定在最大值。与之不同的是,当路径从点1到点2时,双斜边扇形块组合压缸的

等效应力从最大值5.222GPa减小到4.105GPa,点2为双斜边扇形块压缸周向上的中间位置,因此

点2的等效应力为周向上的最大值,从扇形块中间点到两边逐渐减小,并且每个扇形块的等效应力均按

这个规律分布。年轮式整体压缸的最大切应力变化与等效应力相同,从4.680GPa增大到5.705GPa,

3-101360

 第32卷       王伯龙等:新型多层交错剖分超高压模具的数值模拟及其试验验证  第6期 



在中线周向上保持稳定的最大值。双斜边扇形块压缸的最大切应力从最大值2.621GPa逐渐减小到

2.365GPa,在中线周向上与等效应力的变化规律相同。
可见,年轮式整体压缸的中线为最容易破坏的区域,而双斜边扇形块压缸的内壁与锥面交汇处为最

容易破坏的区域。双斜边扇形块压缸的最大等效应力与年轮式整体压缸相比降低48%,最大切应力降

低54%,这是由双斜边扇形块压缸的第一主应力明显降低引起的。

3.2 径向应力分布

  在分析了双斜边扇形块压缸的周向应力分布后,进一步研究双斜边扇形块压缸在受力后沿径向上

的应力分布是很有必要的。图6为年轮式整体压缸和双斜边扇形块压缸的最大主应力、等效应力和最

大切应力在径向上的分布。

      (a)Belttypedie              (b)Multilayerstagger-splitdie 
图6 两种模具的径向应力梯度

Fig.6 Radialstressgradientoftwodies

  图6(a)为年轮式整体模具在径向上的应力分布图,从腔体内壁开始10mm的范围内呈直线降低

趋势,而随后的10mm范围内应力有小幅的增加。腔体内壁面积小,在径向上压缸的截面积迅速增大,
导致压缸的应力迅速减小,这是大质量支撑原理在压缸设计上的具体表现。压缸与外层箍紧环通过过

盈配合装配,箍紧环给予压缸外壁很大的侧向支撑力,因此在靠近外壁一定距离范围内应力值逐渐增

大,在压缸中间某一位置有应力最小值。
对于双斜边扇形块压缸(图6(b)),等效应力和切应力在径向上先增大后减小,且在离压缸内壁

2mm处有最大值。这是因为双斜边给予扇形块一个侧向支撑力,第一主应力明显降低,从而导致等效

应力和切应力减小;沿径向距离增大后,侧向支撑效果减弱,从而等效应力和切应力会逐渐增大,但距离

增大后,大质量支撑原理的效果开始增大,应力值逐渐减小。在接近压缸外壁一定距离内,由于过盈配

合的缘故,应力值会有小幅增加,增加幅度小于年轮式整体压缸,这是由于过盈小引起的。

3.3 压缸内壁径向位移

  压缸内壁在受压后的径向位移是超高压装置很重要的一个影响因素。当施加7.3GPa压力后,年
轮式整体压缸和双斜边扇形块压缸内壁的径向位移量分别为0.06和0.09mm,位移量差距很小,不影

响模具使用。
分析可知,在施加7.3GPa的压力后,年轮式整体压缸的等效应力和切应力最大值分别为9.958和

5.705GPa,而双斜边扇形块压缸的最大值分别为5.295GPa(失效极限6.2GPa)和2.803GPa(失效极限

3.25GPa),双斜边扇形块压缸的承压能力超过7.3GPa。双斜边扇形块压缸的等效应力和切应力比年轮

式整体压缸分别降低46.8%和50.9%,扇形块压缸的硬质合金体积小,易加工出更高的质量。因此,双斜

边扇形块压缸不仅加工容易,而且具有更高的承压能力,是实现大腔体高压力超高压模具的一种方法。
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4 试验验证

  为了验证双斜边扇形块式多层交错剖分超高压模具的承压能力,对双斜边扇形块式多层交错剖分

超高压模具进行了压力测量的破坏性试验,并与对应的年轮式模具进行了对比。这两套模具的压缸用

硬质合金制造,外层由高强钢制造,腔体内径和模具外径分别为5和110mm。在试验过程中,两模具

腔体内的试样为纯铁制作,试样直径和高度分别为5和8mm,并应用液压机推动模具两端顶锤相向运

动来挤压试样。图7为破坏后的模具图。当油压为4.1MPa(承压为328kN)时,年轮式整体压缸发生

纵向断裂;当油压为7.3MPa(承压为548kN)时,双斜边扇形块压缸被破坏,并且仅有两块扇形块破

裂,修复后仍可以继续使用。因此,双斜边扇形块压缸不仅具有更高的承压能力,还具有修复简单、重复

利用率高的特点。

图7 模具实物图

Fig.7 Physicaldiagramoftwodies

5 结 论

  (1)提出了一种双斜边扇形块压缸的多层交错剖分超高压模具,将压缸剖分为带斜边的扇形块;这
种结构的超高压模具组装方便,适合大型超高压模具的制造,且模具维修简单,扇形块可重复性利用。

(2)通过公式说明双斜边扇形块压缸承压能力提高的机理,并采用数值模拟方法对两种超高压模

具的受力进行分析,结果表明双斜边扇形块压缸的等效应力和最大切应力分别降低46.8%和50.9%,
且在压缸中间离内壁2mm处有最大值,而年轮式整体压缸的最大值处于压缸内壁端面。

(3)通过试验验证模拟的准确性,结果表明双斜边扇形块压缸破坏时的油压为年轮式整体压缸破

坏时的1.78倍。综合上述3方面,双斜边扇形块式多层交错剖分超高压模具的承压能力比年轮式模具

至少高46.8%,且具有加工装配容易、模具维修简单的特点。
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NumericalSimulationandExperimentonNewMultilayer
Stagger-SplitDieofUltra-HighPressureApparatus
WANGBolong1,LIMingzhe2,LIUZhiwei3,HANXin1
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ofTechnology,Zibo255049,China;
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3.SchoolofMechanicalEngineering,AnhuiUniversityofScience

andTechnology,Huainan232001,China)

Abstract:Thispaperintroducesanovelultra-highpressuredevice,double-beveledmultilayerstagger-split
die.Thisdeviceconsistsofadouble-beveledsectorblockcylinder,adiscreteprestressedringandahoopring.
Weexploredtheforcesituationofthedouble-beveledmultilayerstagger-splitdie,andtheresultswere
comparedwiththoseofthebelttypedie.TheresultsshowthatthevonMisesstressandmaximumshear
stressofthedouble-beveledmultilayerstagger-splitdieis46.8%and50.9%lowerthanthatofthebelttype
die.Theexperimentalresultsshowthatthepressureofthedouble-beveledmultilayerstagger-splitdieisabout
78%higherthanthatofthebelttypedie.Atlast,thedouble-beveledmultilayerstagger-splitdieiseasyto
manufactureandassemble,andcanachievelargecavitymoldmanufacturing.
Keywords:ultra-highpressureapparatus;structuraldesign;splitblock
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