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针对国产六面顶压机的二级增压精密化控制
与大体积聚晶金刚石的合成

李贺飞，于栋利，陈    帅，郭晓刚，舒    予，王    霖，高宇飞
（燕山大学亚稳材料全国重点实验室,  高压科学中心,  河北 秦皇岛　066004）

摘要：传统国产铰链式六面顶压机采用限位开关定位、全开式快速充液和高速率升降压的

工作模式，其六缸定位精度和充液同步性差，升降压速率无法满足超高压二级增压对偏载控制

和力学平稳性的苛刻要求。为此，对国产 650 mm 缸径六面顶压机开展了系统性改造升级：设计

安装了自锁式销轴，并对机架的高压形变进行了预补偿，以抑制或消除超压工况下机架的浮动

及变形；搭建了双泵-多模式液压回路和油缸等体积进油充液流程，并创造性地提出了三阶段分

段进给，结合独立位移的动作方式，提高了压机对中精度与充液同步性；编译了一套全新的闭环

控制程序并与压机自身系统并联，实现了压机动作状态、油压、加热等数据组的实时采集、同步监

控和闭环调节；提出了比例-积分-微分精密（proportional-integral-derivative，PID）复合控制

结合精密控压模块构件的策略，实现了超慢速升降压速率控制。标定了合成腔压力-油压和加热

温度-功率关系曲线，并进行了厘米尺寸纳米聚晶金刚石块材的高温高压合成。结果表明，优化

升级后的国产 650 mm 缸径六面顶压机能够实现压力 15 GPa、温度 2  000 ℃ 以上条件下大体积

样品的制备，极大地拓宽了国产六面顶压机的应用领域。

关键词：六面顶压机；二级加压；精密控制；六缸同步；超慢速升降压；大腔体静高压

中图分类号：O521.3; O521.2                      文献标志码：A

国产六面顶压机的起源可追溯至 20 世纪 60 年代初。在此之前，金刚石高温高压合成技术由美

国、日本等少数发达国家垄断。为打破金刚石合成技术垄断，中国于 1963 年启动人造金刚石攻关，由

郑州磨料磨具磨削研究所牵头，济南铸造锻压机械研究所等协同参与，最终于 1965 年由济南铸造锻压

机械研究所研制出首台铰链式六面顶压机。国产六面顶压机采用 6 个硬质合金顶锤，从相互垂直的

6 个方向同步挤压合成块的结构，通过油压驱动，铰链梁承载反力，开创了完全不同于西方两面顶压机

的自主技术路线 [1–5]。此后数十年，国产六面顶压机持续迭代升级。在吨位方面：早期压机单缸推力仅

6 MN；到 20 世纪八九十年代逐步发展出 8、10、12 MN 等系列；进入 21 世纪后，30、40 MN 级压机得到

迅速发展和推广；目前，工业主流机型已达 40～60 MN，最大单缸推力超过 100 MN [1, 6]。在控制方面，

由最初的手动阀操作、电接点压力表限压，逐步过渡到可编程控制（programmable logic controller, PLC）
与触摸屏集中监控，实现了升压、保压、卸压的自动循环控制和温度、功率的程序设定。同时，合成腔

直径也由最初的 15～20 mm 逐步扩大到 50～60 mm 甚至更大，单次金刚石产量从几克拉提升至数百克
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拉，生产效率提高了数十倍。经过数十年发展，全球超硬材料制造体系持续壮大，中国已成长为最大生

产国，年产金刚石单晶超 200 亿克拉，占世界总产量的 90% 以上 [7]。在 5～6 GPa、1 300～1 500 ℃ 的合

成窗口内，通过石墨与触媒合金的片状或粉状工艺，可稳定产出从粗颗粒磨料到高品级立方体单晶的

全系列产品，广泛用于石材切割、油气钻探、精密磨削等工业领域。此外，六面顶压机还支撑了金刚石

聚晶、复合片等井下工具的工业化合成，使其成本大幅降低，性能不断提升，成为我国超硬材料产业国

际竞争优势的装备基石。

与此同时，国产六面顶压机受单级驱动原理与硬质合金顶锤强度极限的双重制约，其稳定可靠的

合成窗口长期停留在较低的温压区间，难以在更高压力、温度方面做出实质性拓展，制约了其在极端温

压条件下对新型超硬材料的合成研究 [8]。目前，国际上报道了多种不同类型的大体积超高温高压装

置。美国 Rockland Research 公司生产的 T25 型二级加压装置通过单缸驱动一级加压腔，将压力加载至

由 8 个 WC 硬质合金组成的二级增压模块（2-6-8 加载），可实现合成腔压力 30 GPa、温度 2 000 ℃ 以

上。德国 Voggenreiter 公司设计制造了三梁四柱式双腔体大体积压机（如 1000 T、2000 T 和 5000 T）及
精密六轴传压系统，其中：精密六轴传压系统以超高精度对中的 6 个油缸驱动一级加压顶锤，进而将压

力传至 8 个或 6 个 WC 二级增压模块（6-8 或 6-6 加载），因其高精度的同轴加载和高度稳定的液压控

制，压机可达到超过 20 GPa、2 000 ℃ 以上的温压条件。日本学者 Kawai等[9] 设计并制造了多砧分割球

式高压装置（Kawai-type press），利用多块楔形硬质合金砧在球形约束中同步推进，能够在较大样品体积

内获得 10～25 GPa 的压力[9–11]。在合成腔尺寸方面，上述压机无一例外地远低于国产六面顶压机数十

毫米的合成腔直径。以本课题组报道的利用 T25 型二级加压装置合成的纳米孪晶结构立方氮化硼

（nt-cBN） [12] 和金刚石（nt-diamond） [13] 为例，样品内部均含有极其细小且高密度的孪晶组织，其中：

nt-cBN 的平均孪晶厚度仅约 3.8 nm，维氏硬度高达 108 GPa，达到甚至超过单晶金刚石的硬度（根据晶

体取向不同，维氏硬度为 60～120 GPa），断裂韧性高达 12.7 MPa·m1/2，起始氧化温度约为 1  294 ℃；

nt-diamond 的平均孪晶厚度约为 5 nm，维氏硬度高达 200 GPa，是天然金刚石的 2 倍，断裂韧性为

9.7～14.8 MPa·m1/2，起始氧化温度高达 1  056 ℃。然而，2 种样品的最大直径仅约 2 mm，厚度约为

0.5 mm。综上可知，这些设备虽然能够实现更高的合成压力，却不可避免地以损失合成腔尺寸为代价，

偏向于极端条件下新材料合成、高压物相分析等基础研究，尚不满足工业应用对大体积块材的制备

需求。

近年来，研究者们一直致力于超高压大尺寸合成装置的探索与研发。2008 年，四川大学贺端威教

授团队[14–16] 率先提出了基于国产铰链式六面顶压机的二级 6-8型大腔体静高压装置技术方案。该装置

直接利用六面顶压机的三轴加载特性驱动二级增压单元，从力学原理上避免了国外 2-6-8型装置中两面

顶向六面顶转换带来的摩擦损耗，其压力发生效率约为前者的 2.5倍[15]。通过采用 36/20组装，该装置在

6×25 MN 六面顶压机上实现了 15 GPa、2 000 ℃ 的温压条件，合成样品直径可达 11 mm[14]。此后，该团

队进一步研制出大尺寸聚晶金刚石-硬质合金复合末级压砧，将装置的极限压力提升至 35 GPa以上[17–19]，

显著拓展了国产大腔体静高压技术的压力产生范围。日本爱媛大学 Irifune 等[20–21] 于 2013 年成功研发

了大腔体静高压装置  BOTCHAN-6000。该装置是一台拥有 6  000 t（60 MN）加载能力的 Kawai 型
2-6-8型加载压机，使用该压机合成的纳米聚晶金刚石的直径和高度均可达 10 mm。

国际上先进的超高压设备均采用多级加压模式，在合成腔体的极限温压条件上优于国产六面顶压

机，然而，其核心技术几乎全部由美国、德国和日本的少数企业垄断。中国在精密液压、多轴同步控制

等核心关键技术和设备上仍未突破 [22]。为实现国际先进的大腔体高压装置 [14–19, 23–24]，本研究以国产

650 mm 缸径六面顶压机（以下简称 650 压机）为载体，设计并开发全新 6-8 型加载的超高压技术。在国

产六面顶压机大腔体结构的基础上，优化重构其定位方式、重复精度、压变速率，同时为消除二级增压

对压机油缸偏载控制和力学平稳性产生的不良影响，从减小机架浮动变形、提高对中精度和超慢速调

压 3 个方面对压机开展系统性改造；另外，为实时监测和控制压机运行状态及采集原位加热数据，编译

一套全新的数据采集控制程序；以此为基础，对样品合成腔的压力与温度进行标定，并以厘米级纳米聚
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晶金刚石块材合成为例，检验该装置在二级增压条件下制备大体积、高质量样品的可行性与重复性，从

而对整套改造方案进行验证。

 1    二级加载精密化调控

650 压机主要面向单级加压大批量生产，其机架型变量、定位方式、调压速率均难以满足二级增压

对六向偏载控制和力学平稳性的苛刻要求。二级增压对六面顶压机的空载对中精度、低压同步充液和

超高压升降压速率提出了极为苛刻的要求。本研究在不改变原 650 压机主体结构及功能的基础上对

压机进行优化升级：首先，增加了“新旧系统并联”的双工控架构，即完整保留原机继电器逻辑控制系

统，以承担油缸到位、回程动作及急停保护，并联一套以工业计算机为核心的全新监控采集系统，通过

传感器网络与新增执行机构，实现油缸运动学参数及关键节点压力的实时监控与闭环控制；然后，以此

为基础，围绕机架变形自补偿、油缸精密对中、充液同步和超慢速升、降压调控 4 个相互衔接、层层递

进的环节展开改造，各环节均配置独立的传感—执行—控制链路，在统一的分布式架构下协同工作。

 1.1    机架互锁预紧与形变补偿

国产六面顶压机主机由 6 个铰链梁组成，铰链梁之间通常采用高强度直筒式柱销链接。为便于安

装，不同型号压机的柱销与铰链梁的配合间隙为 0.1～0.3 mm。此外，在加载过程中，铰链梁的形变量

随着加载载荷的增加而不断增大。当油压达到 70 MPa 以上时，其形变量甚至超过 1.5 mm，导致在加载

过程中引发二级组装件偏心，致使组装件损坏，无法顺利进行实验。为避免直筒式柱销链接带来的配

合间隙，本研究采用了互锁式预应力销轴，消除了销轴与铰链梁的配合间隙。同时，监测了压机全程动

作中铰链梁的形变量，通过设定油缸初始位置来补偿加载过程中铰链梁的弹性变形。

 1.1.1    互锁销轴的力学特征与预紧

互锁销轴依靠斜面互锁效应实现无源对中保

持：当配合锥面的半锥角小于接触材料间的摩擦

角时，法向接触力与摩擦力的合力始终处于摩擦

锥内部，结构在任意轴向载荷作用下均满足静力

平衡条件，不产生相对滑动。图 1 为互锁式销轴

结构示意图。将销轴配合面设计为小锥角锥面，

就位后依靠锥面楔紧形成刚性几何约束，该约束

在偏载、压力波动等扰动下持续有效，以机械方

式将铰链梁的初始对中状态锁定于预设位置，从

根本上消除了传统直筒式柱销的配合间隙。然

而，在压机循环加载环境下，销轴锥面与铰链梁孔

壁承受交变拉应力，产生微幅相对运动，进而引发

接触面微动磨损，使锥面过盈量衰减，最终导致互

锁失效。通过在互锁式销轴内部引入预应力，可以很好地解决这一问题，即将油压逐步升高至 100 MPa，
在该极限载荷下铰链梁发生最大弹性扩张，锥面销轴在轴向拉力作用下被进一步拉入锥孔，实现过盈

配合的“再楔紧”。卸除压力后，由于销轴特殊的互锁结构，预紧力不会立即松弛，此时对固定螺栓进行

紧固。经此预紧处理后，销轴在后续循环加载中可长时间保持稳定锁紧状态，不易发生松动。

 1.1.2    机架弹性形变补偿

自锁式销轴解决了铰链梁连接节点处的配合间隙与松动问题，但机架在超高压载荷下仍会发生整

体弹性变形，导致油缸轴向产生偏移，进而影响油缸对中性。为此，在销轴预紧的基础上，进一步对机

架弹性形变进行了定量监测与补偿。在压机除油缸底部关键刚度节点位置布设了高精度位移传感器，

施加互锁销轴预紧力的同时同步监测机架形变量。实测数据表明，当系统油压升至 70 MPa 时，各缸因

 

图 1    互锁式销轴结构示意图

Fig. 1    Schematic diagram of the interlocking pin shaft
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机架弹性伸长产生的轴向位移存在明显差异，不通过铰链梁的变形量约为 0.91～1.78 mm。据此，本研

究采用油缸位移预补偿策略，即在压机空载对中阶段，预先调整各油缸的目标位置，消除因铰链梁形变

导致加载过程的对中偏差，保证油缸在目标工作压力下准确交汇于腔体几何中心。自锁式销轴以结构

层面的锥面楔紧与预应力消除连接节点间隙，实现铰链梁对中状态的无源保持；机架形变预补偿从运

动控制层面抵消了本体弹性位移，保证高压段油缸轴线动态对中。二者分别从连接节点与本体结构两

个层面抑制机架变形，构成双层级机架对中保障体系。

经上述优化和调控，从压机承载结构层面为油缸精确对中提供了稳定、可靠的机械基础。机架销

轴节点的无隙锁紧与本体弹性位移的预先补偿使 6 个油缸的轴线在超高压段始终保持在可控的几何

公差内，为后续油缸精密到位、低压同步充液及超慢速升降压等运动控制环节提供了确定的运动基准。

 1.2    油缸精密对中与低压充液同步控制

650 压机原机采用限位开关定位，油缸到位误差约为 0.2 mm；全开式快充液模式下，6 个油缸的位

移差异约为 1 mm。上述偏差随油压升高而逐渐放大，导致进入超高压段后二级 WC 压砧严重偏载，引

起压力场畸变，进而引发压砧碎裂。针对该问题，本研究对“油缸到位”与“充液同步”2 个环节分别实施

闭环改造，目标是确保在实验合成前，油缸空载定位精度控制在±0.05 mm 以内，且低压充液过程中始终

保持 6个油缸的初始压力均衡。

 1.2.1    油缸精密到位控制

(1) 油缸位移精确测量

替代原机限位开关低精度定位模式，于 6 个油缸端部与铰链梁之间分别安装一支高精度拉线式位

移传感器（深圳市米朗科技有限公司，量程 0～10 mm，位移精度 5 µm），传感器拉线末端固定于油缸上

的精密测量点。位移信号经差分放大后同步接入高速数据采集卡，位移与压力信号的刷新频率一致，

保证了位移测量与压力变化良好的对应性。

(2) 压机空载同步对中

为简化压机动作控制的复杂性，将下、后、左 3 个油缸设定为定缸，前、右、上 3 个油缸设定为动

缸。2 组油缸在空间上相互正交分布，保证任意时刻至少有 3 个非共面油缸的位置被直接锁定，为其余

油缸的逼近提供空间基准，避免多缸同时运动时的坐标耦合。

每个油缸的整个定位行程按照油缸不同进给速度分为 3 个受控阶段：空程快速进给阶段 S1，大泵

全流量供油，定、动缸分别快速移动，油缸进给速度约为 3 mm/s，显著提高了压机的工作效率；进给至

距离目标位置 4.00 mm 时，自动切换至减速逼近阶段 S2，使用小泵供油，油缸进给速度约为 0.2 mm/s；
进给至距离目标位置 0.5 mm 时，自动切换至超慢速逼近阶段 S3，保持小泵供油，并采用带虚拟阻尼的

比例-积分-微分（proportional-integral-derivative，PID）精密控制，油缸的平滑逼近速度约为 0.01 mm/s。系

统同步记录该时刻的位移，并以此为基准。实验结果表明，各油缸的稳态定位偏差控制在±0.05 mm 以

内，油缸接触时序一致，避免了合成块偏心预压。

 1.2.2    低压充液同步控制

(1) 管路预补偿与背压预平衡

在低压充液前的调试阶段，通过调节油缸背压阀调控各油缸背压，补偿管路及密封件流阻差异引

起的油压偏差。此时，充液主阀关闭，依据油缸压力变送器读数将 6 个油缸的零压流量特性调至一致，

保证后续同步充液时各路初始条件的一致性。

(2) 同步缸注油量均分与比例阀辅助调节

图 2 给出了改造后压机的油路、比例阀和同步缸控压模块的结构示意图。充液压力通常设定为

2～4 MPa，充液开始后，小泵供给的液压油经比例节流阀模块控制流量。该比例阀（图 2(b)）采用比例

电磁铁驱动阀芯结构，根据输入的电信号连续调节节流口的开度，从而实现对流量的无级、精确控制；

比例阀内部通常由比例电磁铁、阀芯、阀体等组成，响应快，且线性度好。随后进入串联在供油管路的
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等容积同步缸，如图 2(c) 所示。同步缸是一种纯机械式容积均分元件，其核心结构由多个直径相同、行

程一致的柱塞或活塞腔体串联在同一根刚性轴上构成。由同步缸将小泵供油均分为 6 路等体积油量，

分别注入 6 个油缸，保障 6 个油缸等量供油，进而实现各油缸等值进给。油缸活塞密封件在使用过程

中会发生磨损老化，同时环境温度也会影响液压油的流动阻力，这些因素均会影响油缸的零压流量特

性。为此，持续原位监测每个油缸的位移量，一旦偏差超出预警值（0.05 mm），系统将自动反馈并停机

报警，此时，需要调整油缸背压来保证 6 个油缸进给的同步性。值得一提的是，同步缸为机械式元件，

非电气控制，因此，其稳定性及重复性极高。
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图 2    油路示意图：(a) 液压油路，(b) 同步缸，(c) 比例阀
Fig. 2    Schematic diagram of the oil circuit: (a) hydraulic oil circuit; (b) synchronizing cylinder; (c) proportional valve

 

经背压阀调控背压，以及节流阀和同步缸模块控制注油量，油缸低压充液到位的位移精度可达

0.05 mm，远低于压机本征的到位偏差（1 mm）。同时，充液阶段油缸的压力差值始终控制在 0.1 MPa 以

内。各油缸充液结束后的位移与油压相同，为后续超高压阶段提供了均一的压力起点。

 1.3    超高压的精密控制

充液阶段结束后，同步缸退出工作，6 个油缸通过七通保持全程联通，建立了约 3 MPa 的油压且各

油缸压力均衡，进入超高压阶段。超高压加/卸载过程的升降压速率通过比例阀模块进行精密控制。升

压过程中，系统根据设定的升压速率自适应调节比例阀开度，液压油经比例阀模块控制通过增压器进

入七通，均匀分配至各油缸。升压路径为：油箱→低压小泵→控制泵→超高压比例节流阀→增压器→七

通→油缸。

降压阶段，比例阀反向控制卸压流量，油液经七通从油缸均匀回流至油箱。控制策略采用前馈叠

加 PID 的复合控制方式：前馈给出比例阀开度基准值，使系统快速匹配目标流量；将油缸压力的平均值

作为反馈进行 PID 微调，补偿油液可压缩性变化等不确定因素，保证升压速率精度。在同步保护方面，

当检测到某油缸压力与平均值的偏差超限时，系统暂降升压动作，利用七通联通的自然均压趋势使偏

差自行收敛，恢复后回归目标速率，实现升降压速率连续可控。最终，实现了压机升/降压速率在 0～
0.50 MPa/s范围内连续可调，达到了超高压合成所需的升/降压速率要求。

 1.4    数据采集监控程序编译

将控制软件部署于新增的工业计算机，与原继电器逻辑系统保持物理隔离，仅通过高速电信号交

互启停及急停状态。新测控与控制系统在硬件层面划分为位移采集模块、压力采集模块和控制模块

3 个功能单元，各模块经高速同步总线互联，独立执行专项任务，在控制模块统一调度下协同工作。程

序架构采用“上位协调+下位闭环”的分布式策略：上位机负责全局状态机调度、模式切换及同步决策；

下位由各模块内的嵌入式处理器分别执行相应物理量的实时闭环，控制周期统一为 0.1 s，模块间经高

速同步总线交换数据。
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图 3 给出了全新编译的 650 压机的数据采集及监测控制程序。该程序包含 4 个主状态：充液同

步、升压、保压、卸压，各状态拥有独立的闭环控制与保护阈值。油缸精密到位控制作为充液同步的前

置条件独立运行，完成油缸接触并标定基准零面后，系统自动进入充液准备就绪状态。状态迁移由位

移与压力特征值联合判定：油缸基准零面锁定且充液就位后进入充液同步，当油缸压力均值达到目标

油压设定值后切入升压，保压升温结束后，手动转入卸压。切换过程中，控制量输出采用无扰过渡算

法，即新状态控制律初始化时继承前一状态的有效输出值，从而避免比例阀开度阶跃造成的液压冲

击。为保障获得数据的精度和相应时效，为该程序搭配了由泰克科技（中国）有限公司生产的 6 位半分

辨率 DAQ6510 数据采集和记录万用表系统，该系统可对 50 Hz 的电源线进行短至 5×10−4 个电源线周期

或 8.3 μs的测量。
 
 

图 3    650压机的数据采集监控程序
Fig. 3    Data acquisition and monitoring program for the 650 mm cubic press

 

 1.4.1    位移闭环分配

在油缸精密到位控制中，每支拉杆式位移传感器对应一个独立的位置闭环，在位移采集模块内完

成插值滤波与 PID 运算，控制量经总线发送至比例阀驱动单元。定缸组与动缸组的角色划分、减速窗

口触发及基准零面标定由上位机统一管理，位移闭环在模块内自主执行。六锤油缸均完成接触且基准

零面锁定后，测量通道保持连续采样，全程监测各锤的实时位置偏差，作为充液同步及后续升压阶段的

对中状态判定依据。

 1.4.2    压力闭环与充液 /升降压速率调节

充液同步、升压、保压、卸压状态下，压力闭环均在控制模块内集中执行。压力采集模块的采集

以 0.1 s为周期同步读取各油缸压力值，经数字滤波后推送至控制模块。控制模块以油缸压力均值作为

反馈，与上位机下发的目标油压及速率设定值比对，采用前馈叠加 PID 的复合控制方式解算比例阀开

度指令。其中，充液与升压阶段分别以各自的目标速率为前馈基准，卸压阶段按设定卸压速率闭环调

节泄压阀开度，PID根据六缸油压均值与目标油压的实时偏差动态补偿。

 1.4.3    安全保护与双回路保护

原继电器系统构成常备独立安全回路，其急停输出与新增系统的急停输出串联控制急停接触器。

新增系统软件设置独立的看门狗定时器，若出现任务超时、周期抖动超标或内部异常自检信号，系统自

动将输出使能引脚置为截止态，控制权无间断交还继电器回路，主机全部功能均不受影响。

 1.5    小　结

针对 650 压机二级增压精密化控制的核心需求，从机架预紧和形变补偿、油缸精密对中与充液同

步、超慢速升降压调控以及测控程序编译 4 个层面完成了系统设计与优化：在压机结构层面，通过互锁
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式预紧销轴消除铰链梁连接间隙和机架形变监测与位移补偿策略，有效防止了循环加载中的互锁失效

和机架形变带来的影响，为后续精密控制提供了稳定的机械基准；在压机动作控制层面，提出三阶段分

段进给方式，并结合独立位移闭环的构建，将 6 缸对中偏差控制在±0.05 mm 以内，同时配合同步缸等量

分油与背压预补偿，在充液同步阶段各锤位置跟随误差不大于±0.1 mm，6 个油缸压力的同步偏差小于

0.1 MPa，有效保障了高压腔的高度几何对中性与压力起点的一致性；在超高压控制层面，设计了前馈叠

加 PID 复合控制结合精密控压模块构件的策略，将升、降压速率控制在 0～0.50 MPa/s 范围内连续可

调；在测控程序层面，编译了基于“上位协调+下位闭环”分布式架构的全新控制程序，实现了充液、升

压、保压、卸压 4个状态的闭环调度与无扰切换。上述 4项改造协同工作，成功实现了六面顶压机对中

精度及升/降压速率的精确控制，为高质量合成工艺提供了可靠的设备基础和技术保障。

 2    厘米级纳米聚晶金刚石的高温高压合成

优化升级后，二级 6-8 型 650 压机的超高压形成腔由两部分组成：一级压腔和二级增压模块。一级

压腔是由 6 个 WC 顶锤组成的正六面体空腔，二级增压模块由 8 个截角 WC 压砧及氧化镁八面体组件

构成。二级增压模块的装配方式通常以“a/b”形式表示，其中 a 和 b 分别表示氧化镁八面体和 WC 压砧

截角的边长，是二级增压模块的核心参数，也是影响合成腔尺寸及合成压力的决定性因素。本研究中，

压力、温度标定及纳米聚晶金刚石块材合成实验均选用 35/20 组装，即氧化镁八面体边长为 35 mm，

WC压砧的截角边长为 20 mm。

 2.1    压力标定与温度-功率拟合

 2.1.1    650 压机的压力标定

Bi、Sn、ZnTe、ZnS、GaP 等金属和半导体材料在特定压力下会发生相变，并伴随电阻突变，这一特

性使其非常适合用于高压实验的压力标定，目前已被广泛应用[18, 25–27]。本研究选择 Bi、ZnTe 和 ZnS 作

为标压物质，采用导数法结合切线法对相变点进行判定，使用氧化镁八面体作为传压介质，装配示意结

构如图 4(a) 插图所示。采用四线测电阻法，即采用 4 根导线，其中 2 根用于向待测电阻提供恒定电流，

另外 2 根用于测量电阻两端的电压。由于电压测量回路的输入阻抗极高，流过电压线的电流非常小，

因此，电压线上的导线电阻和接触电阻几乎不会影响测量结果。相较于传统的两线法，该方法避免了

测量回路中导线电阻和接触电阻对低阻值电阻的影响。在压力标定实验中，设置充液油压为 3 MPa，目
标油压为 80 MPa，升、降压速率为 0.001 MPa/s，数据采集循环周期为 0.1 s。
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图 4    合成压力与油压的关系：(a) 金属 Bi，(b) ZnTe，(c) ZnS，(d) 合成压力-油压曲线

（插图为标压组件局部示意图和局部标压曲线）

Fig. 4    Relationship between synthesis pressure and oil pressure: (a) Bi; (b) ZnTe; (c) ZnS; (d) synthesis pressure-oil pressure curve
(Inset: local schematic of the pressure calibration assembly and partial pressure calibration curve.)
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金属 Bi 的电阻随油压的变化曲线见图 4(a)，其电阻在油压为 8.37、9.68、10.45 和 26.40 MPa 时发生

突变，依次对应金属 Bi 在压力 2.55、2.69、2.99 和 7.70 GPa 时的相变点。ZnTe 的电阻与油压的关系曲

线如图 4(b) 所示，可以看出，在油压为 21.7、33.0、44.1 和 50.2 MPa 时 ZnTe 的阻值发生突变，分别对应

ZnTe 的相变压力点 6.5、9.5、12.2 和 13.7 GPa。图 4(c) 给出了 ZnS 的电阻随油压变化的关系曲线，在油

压达到 59.9 MPa 时，观测到标压物质在 15.6 GPa 处的相变点。综上，结合标压物质的压力相变特征点，

可以得到合成腔体中心压力与系统油压的关系曲线，如图 4(d)所示。

对比基于 BOTHAN-6000 两面顶压机的 2-6-8 型增压装置所采用的 34/20 组装[20]， 在相同的腔体压

力下，其所需加载吨位约为本研究的国产 650 六面顶压机 6-8 型增压装置的 2.03 倍。因此，就加载吨位

而言，基于改造后的六面顶 6-8 型加载装置的压强发生效率约为两面顶 2-6-8 型增压装置的 2 倍。该结

果略低于王海阔等[28] 基于 14/8组装六面顶压机得出的 2.5倍，这是组装件尺寸、设备差异等导致的。

 2.1.2    温度-功率关系曲线

为了准确获得合成腔的中心温度，进行了原

位温度标定实验。图 5 插图给出了温度标定实验

用氧化镁八面体装配示意图。合成腔的直径为

15 mm，高度为 20 mm，热电偶位于合成腔中心位

置。选用厚度为 0.1 mm 的金属铼片（Re）作为加

热体，Re 的熔点极高（3 186 ℃），且在高压下具备

良好的稳定性。采用 C 型钨-铼（W-Re 5%/26%）热

电偶对温度进行原位测量，这种热电偶的测温区

间为 0～2  300 ℃。本实验中，设定充液压力为

3 MPa，目标压力为 65 MPa，对应的合成腔压力为

16 GPa，保压时间为 3 h，升、降压速率与压力标定

速率相同。当油压到达目标压力 30 min 后，以

50 ℃ 的步长进行阶段升温，每阶段保温 3 min 以

保证温度充分稳定，然后记录相应的加热电压、

电流、功率、温度等数据。图 5 给出了合成腔中

T 2
c T 3

c心温度-功率拟合曲线，拟合公式为 P=A+B1Tc+B2 +B3 ，其中，P 为加热功率，Tc 为合成腔中心温度，

A=−23.476±1.367，B1=0.426±0.004，B2=(6.264±0.004)×10−4，B3=(−1.742±0.011)×10−7，相关系数 R2=0.999。

 2.2    厘米级纳米聚晶金刚石块材的合成与表征

2022 年，四川大学 Zhang 等 [29] 以高纯金刚石微粉为初始原料（纯度 99.99%，粒度 0.8～1.3 μm），经

热压烧结制备出前驱体，使用 DS6×8 MN 型加压装置，在 10～16 GPa、1 400～2 400 ℃ 条件下合成了聚

晶金刚石块材，其维氏硬度（Hv）为 62～113 GPa；在 16 GPa、2 000 ℃ 以上的合成条件下，合成块材的直

径约 3 mm，厚度为 0.5 mm，维氏硬度达到 110 GPa 以上。为了验证优化升级后 650 压机设备运行的稳

定性和标温、标压实验结果的可靠性，使用 650压机进行了大体积纳米聚晶金刚石块材的合成实验。

 2.2.1    纳米聚晶金刚石块材的高温高压合成

∅

本实验所用原料为粒径小于 10 nm 的金刚石粉末，在真空环境中经 800 ℃ 热压烧结制备出直径为

14 mm、高度约 5 mm 的柱状前驱体坯体，然后，将前驱体坯体置于氧化镁八面体合成腔内进行高温高

压合成。合成腔尺寸（ 15 mm×20 mm）及目标压力（16 GPa）与温度标定实验相同，升、降压速率与压力

标定实验相同。合成实验也采用了与温度标定实验相同的八面体装配方式（无热电偶），以保证合成温

度与温度标定实验结果的一致性。实验功率为 1 940 W，对应的合成温度为 2 000 ℃。

 2.2.2    纳米聚晶金刚石块材的表征

合成样品为黑色致密块体，端面平整无明显裂纹，直径约为 12.5 mm，高度约为 3.5 mm，如图 6插图
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图 5    合成腔中心温度-加热功率关系曲线

（插图为组装示意图）

Fig. 5    Temperature at the center of the synthesis
chamber as a function of heating power (Inset

illustrates the assembly geometry.)
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所示。使用 SmartLab X 射线衍射仪（Cu 靶）对合

成样品进行物相分析，采用 Helios 5 CX 聚焦离子

束/电子束双束系统制备出透射电镜（transmission
electron microscope, TEM）薄片试样，随后利用

JEOL JEM-ARM300F2 型 TEM 进行微观结构表

征。图 6 给出了热压烧结得到的前驱体及高温高

压制备样品的 XRD 谱。从图 6 可以看出，金刚石

粉末经热压烧结后出现了部分石墨化。合成样品

的 XRD 谱显示，在 43.97°、75.38°和 91.42°处出现

了 3 个尖锐的衍射峰，分别对应立方结构（3C）金

刚石（空间群 Fd3m）的 (111)、(220) 和 (311) 晶面

特征峰。同时，样品中还残存极少量未完全转化

的石墨相（图 6 中黑色三角标记），其含量相较于

前驱体明显减少。这表明在 2 000 ℃、16 GPa的高

温高压条件下，合成样品几乎全部由 3C 金刚石组成。此外，合成样品 XRD 特征峰的半高宽较前驱体

略窄，这是由高温高压合成过程中金刚石颗粒长大引起的。

图 7 给出了 16 GPa、2  000 ℃ 合成样品典型的 TEM 形貌及选区电子衍射（selected area electron
diffraction, SAED）图样。可以看出，样品致密无孔隙，晶粒尺寸为 50～300 nm，集中分布在 60～
120 nm 之间。电子衍射图样中 3 个红色圆环标记的衍射环对应的晶面间距（d）分别为 1.984 、1.282 
和 1.030 Å，依次对应 3C 金刚石的{111}、{110}和{100}晶面族；金刚石的{111}衍射环内包含一个很弱

的衍射环（绿色圆环标记），对应的 d 为 3.323 Å，是石墨的{002}晶面族。因此，样品中主要是 3C 金刚

石，该结果与 XRD分析结果一致。

最后，对样品表面进行抛光处理，并分别对样品中心和边缘区域进行维氏硬度测试，结果如图 8
所示。对比样品中心与边缘的维氏硬度可知，不同区域的硬度相当，无明显差异。样品的维氏硬度为

(74.2±2.2) GPa，与文献 [29–34]报道的结果接近。

综上，结合 XRD 物相分析、TEM 微观结构表征及力学性能测试结果可以得出，合成样品的成分、

微观结构和维氏硬度与先前文献报道的相应结果高度吻合。这标志着经优化升级后的 650 压机完全

满足合成大体积样品所需的极端温压条件，极大地拓展了国产六面顶压机的应用空间，为后续新型大

体积特种材料的超高压高温合成提供了设备基础和良好的技术保障。
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图 7    纳米聚晶金刚石的 TEM形貌及 SEAD图像（插图）

Fig. 7    TEM and SEAD images (insert)
of the nano-polycrystalline diamond
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图 8    样品中心与边缘的维氏硬度-载荷曲线

Fig. 8    Vickers hardness-load curves at the center
and edge of the sample
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 3    结　论

立足于国产 650 mm 缸径六面顶压机，从机架预紧与形变补偿、油缸运动控制与油压调控、测控程

序编译 3个层面实施了优化改造，并通过合成条件标定与高温高压合成实验对改造效果进行了验证。

(1) 针对机架在超高压下的形变与销轴配合间隙问题，采用互锁式销轴结构结合预紧力的改进方

案，消除了铰链梁连接节点的配合间隙与循环加载松动风险。同时，通过高精度拉杆式位移传感器监

测机架形变，并实施油缸位移预补偿，使 6 个油缸在目标压力下保持准确的几何对中。这 2 项措施从

压机装配与位移补偿 2个层面减少了机架变形对油缸对中性的影响。

(2) 提出了空载同步对中的三阶段进给策略，将油缸到位精度控制在±0.05 mm 以内；在充液阶段，

采用同步缸等量分油与背压预补偿相结合的方式，6 缸位移同步偏差小于±0.1 mm，压力同步偏差小于

0.1 MPa，确保了二级组装件初始受力均匀性；在超高压阶段，通过比例阀模块与“前反馈+PID”复合控制

策略，实现了升/降压速率在 0～0.50 MPa/s范围内连续可调，满足超高压合成对慢速平稳升降压的要求。

(3) 编译了基于“上位协调+下位闭环”分布式架构的全新测控程序，实现了充液、升压、保压、卸压

4 个状态的闭环调度与切换，同时具备 6 缸位移与多节点油压的实时监控、加热数据的原位采集、同步

保护及双回路安全互锁功能，为压机动作控制和原位数据采集提供了统一的软件平台。

(4) 对改造后的压机进行了压力和温度标定，获得了 35/20 组装结构合成中心的压力与温度标定曲

线，压力、温度分别达到了 15.6 GPa和 2 100 ℃，为后续合成实验提供了实验基础。

(5) 以纳米金刚石粉末为前驱体，在 16 GPa、2 000 ℃ 的条件下成功合成出直径为 12.5 mm、高度为

3.6 mm 的高密度纳米聚晶金刚石块体。合成样品的 XRD、TEM 表征和硬度测试结果表明，合成产物

的主相为立方金刚石，并伴有少量石墨，微观组织致密均匀，维氏硬度为 (74.2±2.2) GPa。样品尺寸和物

相及力学性能均与文献报道的国内外小型超高压装置上合成的纳米金刚石一致，进一步证实了该改造

系统在二级增压条件下实现大尺寸高质量样品合成的可靠性与可重复性。
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Precision Modification of a Two-Stage Pressure Boosting System on a Domestic
Cubic Press and Synthesized of Nano-Polycrystalline Diamond

LI Hefei, YU Dongli, CHEN Shuai, GUO Xiaogang, SHU Yu, WANG Lin, GAO Yufei

（Center for High Pressure Science (CHiPS), State Key Laboratory of Metastable Materials Science and Technology,

Yanshan University, Qinhuangdao 066004, Hebei, China）

Abstract:   The  traditional  domestic  hinge-type  cubic  presses  are  typically  operated  using  limit  switch  for
positioning, fully-open rapid hydraulic oil filling, and fixed-rate pressurization/depressurization modes. Such
configurations are limited by poor six-cylinders positioning accuracy and hydraulic filling synchronization,
and  the  pressurization  and  depressurization  rates  fail  to  meet  the  stringent  requirements  of  ultra-high  two-
stage pressurization for eccentric load control and mechanical stability. In this study, systematic modification
and upgrade were implemented on a domestic cubic press with 650 mm cylinders. To suppress or eliminate
the floating and deformation of the frame under overpressure conditions, self-locking pin shaft was designed
and assembled, and pre-compensation for frame deformation under high pressure was performed. In addition,
aim  at  improving  alignment  accuracy  and  hydraulic  filling  synchronization,  a  dual-pump  multi-mode
hydraulic  circuit  and  an  equal-volume  cylinder  oil-filling  process  were  built.  Furthermore,  a  three-stage
feeding  method  combined  with  an  independent  displacement  action  mode  was  innovatively  proposed.  A
closed-loop  control  program  was  developed  to  operate  in  parallel  with  the  original  press  control  system,
enabling  the  real-time  acquisition,  synchronous  monitoring,  and  closed-loop  adjustment  of  data  sets
including press operational status, oil pressure, and heating temperature. Additionally, a strategy combining
proportional-integral-derivative  (PID)  control  with  precision  pressure-control  module  components  was
proposed  to  achieve  ultra-slow  pressurization  and  depressurization.  The  correlation  between  synthesis
chamber  pressure  and  oil  pressure,  and  the  correlation  between  heating  temperature  and  power  were
experimentally  calibrated.  Furthermore,  the  high-temperature  and  high-pressure  (HTHP)  synthesis  of
centimeter-sized  nano-polycrystalline  diamond  bulk  specimen  was  conducted.  The  results  indicate  that  the
optimized  and  upgraded  domestic  650  mm  cubic  press  is  capable  of  synthesis  large-volume  samples  at
15 GPa and over 2 000 ℃, which significantly expands the application area of domestic cubic presses.
Keywords:  cubic press；two-stage pressure boosting；precision control；six-cylinder synchronization；
ultraslow pressurization/depressurization；large-volume static high pressure
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