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摘  要：中国散裂中子源高压中子衍射仪（HPND）是国内首台聚焦高压物质结构研究的飞行时间中子谱仪。

高压中子衍射仪是一台兼具衍射和成像功能的中子谱仪，使用退耦合水慢化器，在 160 kW功率下两个散射室的中

子通量均大于 107 n/cm2/s，90o探测器分辨率优于 0.6%。该谱仪拥有两个散射室并可以耦合高压、高温、低温、强

磁场等不同的极端样品环境来开展极端条件下物质的结构测量。谱仪目前已搭载常温自动换样器、低温恒温器、活

塞圆筒型压机（Clamp Cell）、巴黎-爱丁堡压机（VX4）等设备，可开展低至 1.5 K、超过 15 GPa的原位极端条件

下的中子衍射实验。中国散裂中子源高压中子衍射仪将于 2026年 10月正式对用户开放运行，将成为研究物质在极

端条件下结构演变的重要工具。
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压力作为基本的热力学参量能够显著改变体系的化学势,是发现新物质、新结构、新反应的有

力手段[1,2]。相较于温度，压力具有更为广阔的变化范围——可以从绝对真空到兆帕（MPa）、吉帕
（GPa），甚至到太帕（TPa）量级，这使得在宽广压力区间内探索物质的新相态与新性质成为近
年来科学研究的前沿热点之一。相较于常压研究，高压科学已经在超导、超硬、储能等领域中取得

了一系列突破性成果，如镍基高温超导体[3]、六方金刚石[4]、金刚石纳米线[5]、聚合氮[6]等。在这些

研究中，原位高压晶体结构表征是揭示材料性质变化与其结构演化之间内在关联的唯一有效手段。

通常通过将金刚石对顶砧（DAC）与同步辐射 X射线衍射技术相结合，可实现对样品在原位高压
条件下的高精度结构测定[7,8]。然而，由于常规 X射线穿透能力有限、仅对重元素敏感且无法测量
磁结构，其在水合物、储氢材料、磁性材料等原位高压结构测量中存在很大局限性[9–11]。相比之

下，原位高压中子衍射技术在轻原子位置确定[12]、磁结构测量[13]、同位素区分[14]等研究中发挥着

重要作用，且中子具备极强穿透性，可以穿透各类压力、温度和磁场等样品环境[15]，从而实现压力、

温度和磁场等多维度耦合条件下的结构测量。原位高压中子衍射技术凭借其独特优势，已成为高压

科学中研究物质相变、新结构解析与磁结构演化的核心手段，为推动该领域实现原创性发现和突破

性进展提供了不可或缺的关键支撑。

中国散裂中子源（CSNS）是我国唯一、国际上第四台脉冲型散裂中子源，于 2011年在广东省
东莞市开工建设，2018年通过国家验收并正式对用户开放。该装置规划建设 20条束线，其中一期
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工程已自主完成小角中子散射仪、多功能反射仪和通用粉末衍射仪三台中子谱仪的建造；此外，还

与国内高校和科研院所合作共建了高压中子衍射仪、高能直接几何非弹谱仪、工程材料中子衍射仪、

高分辨中子衍射仪、大气中子辐照谱仪、能量分辨成像谱仪、微小角中子散射仪和多物理谱仪共八

台中子谱仪。其中，高压中子衍射仪是专门面向高压科学研究的专用谱仪，于 2024年 7月正式出
束并进入带束调试阶段。目前，该谱仪已完成高压、低温等样品环境的上线测试且开展了若干用户

实验，已在磁性材料、负热膨胀材料、压卡材料和锂离子电池等领域取得初步成果。本文将介绍散

裂中子源在高压科学中的应用，重点聚焦于中国散裂中子源高压中子衍射仪的高压技术和应用，详

细介绍高压中子衍射仪的设计构造、功能参数以及配套的极端样品环境设备。

1 散裂中子源与高压研究

中子是组成原子核的粒子之一，于 1932年由查德威克首次在实验中观测到，是一种质量与质
子相近的不带电的中性粒子[16]。此外，中子也具有波的性质，其波长与中子的速度相关，因此可以

与物体发生散射和衍射等经典光学现象[17,18]。不同于 X射线与原子的电子云发生相互作用，中子是
与原子核发生相互作用，其散射能力由原子核的散射截面决定且与原子序数无关[19]。因此，轻元素

原子核的中子散射能力可能强于重元素的原子核，这意味着中子衍射实验可以极大地弥补 X射线
衍射实验在轻元素位置标定上的不足[20]。此外，由于中子散射能力与原子核的性质高度相关，不同

同位素的中子散射能力差别极大，因此中子散射具有区分同位素的能力[21,22]。以氢原子为例，氕

（H）和氘（D）的散射长度大小不同且符号相反，当通过化学或生物的方法将分子中特定基团用
氘标记后，该基团与未标记的基团在中子实验中表现出显著差异。这种氢氘衬度法在结构生物学、

软物质科学等领域的复杂结构解析中具有不可替代的重要作用[23]。中子是电中性粒子，在照射物体

时可穿过内部电子云而不发生电磁相互作用，只有与原子核直接碰撞时才会发生吸收和散射过程，

因此中子的穿透能力极强，这使得中子实验可搭配复杂样品环境来研究物质在极端条件下的结构演

变。此外，中子本身具有磁性，是研究微观磁对称性和磁矩运动变化直观测试手段[24]。综合上述优

点，中子散射与同步辐射一样，已成为研究物质结构、晶格动力学、磁相变等领域中不可替代的实

验技术。

中子源是产生高通量中子的大科学装置，按中子产生机制的不同，主要分为反应堆中子源和散

裂中子源[25]。反应堆中子源是以 235U为燃料，通过核裂变反应持续释放中子和大量热量的一种大
科学装置[25]。受散热能力的限制，反应堆中子源所能提供的中子通量相对有限，因此在反应堆中子

源上开展中子散射实验时，通常需要克量级样品，这一需求显著高于同步辐射实验对样品质量的要

求。散裂中子源则是利用加速器将质子加速后轰击重金属靶从而产生高通量中子的大科学装置，其

可提供的中子通量通常比反应堆中子源高 1-2个数量级。高压科学研究中的样品量通常只有毫克量
级甚至更低，因此更高的中子通量更有利于开展小尺寸样品的研究，基于这一优势，在散裂中子源

上进行中子衍射实验已成为研究物质高压下结构演变的一种重要手段。20世纪 80年代，英国散裂
中子源 ISIS首次利用活塞圆筒压机和气体压腔开展了原位高压中子衍射实验，实验最高压力约 5 
GPa[26]。1992年，巴黎大学和爱丁堡大学的研究人员合作开发出一种可应用于中子散射实验的新型
高压装置—巴黎-爱丁堡压机（Paris-Edinburgh press），获得了铁在 15 GPa下的可用于全谱拟合和
精细结构精修的高质量中子衍射数据[27]。该压力装置首次将原位高压中子衍射实验的压力上限提高

到 15 GPa以上，随后成为多个散裂中子源高压中子衍射仪的通用高压装置。英国散裂中子源 ISIS
的高压中子衍射仪 PEARL于 1996年投入运行，依托巴黎-爱丁堡压机可开展 0.5-28 GPa的原位高
压中子衍射实验[28]。此外，PEARL基于巴黎-爱丁堡压机开发了变温组件，在原位高压环境下可进
一步耦合 80-1400 K的温度条件，从而实现原位低温高压和高温高压的中子衍射实验[29-32]。美国散

裂中子源 SNS的高压中子衍射仪 SNAP于 2011年投入运行，该谱仪采用中子聚焦光学器件，可将
高通量中子聚焦到极小光斑，从而可以采集质量低于 0.2 毫克样品的高质量中子衍射数据。依托高
通量中子的优势，SNAP进一步开发了适用于中子散射实验的大体积金刚石对顶砧压机，将原位高
压中子衍射实验的压力上限提升至 90 GPa以上，并获得了冰Ⅶ相在 94 GPa条件下具有明显衍射峰
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的中子衍射数据[33]。日本散裂中子源 J-PARC的高压中子衍射仪 PLANET于 2014年投入运行，与
其他散裂源的高压中子衍射仪相比，PLANET首次将六面顶大腔体压机应用于中子衍射实验，可以
在 16 GPa和 1273 K的极端高温高压条件下采集中子衍射数据，显著拓展了中子衍射技术在高温高
压研究中的应用范围[34]。此外，PLANET还开发了搭载纳米聚晶金刚石的高压装置，在常温下获
得了重水在 105 GPa条件下可用于精修的高质量中子衍射数据，对应样品的直径低至 0.3毫米[35]。

位于东莞的中国散裂中子源于 2018年启动我国首台高压中子飞行时间谱仪的建设，并于 2024年 7
月正式出束，目前已进入带束调试阶段，预计将于 2026年 10月正式面向用户开放运行，本文将详
细介绍中国散裂中子源的高压中子衍射仪的设计方案、功能参数以及可搭载的原位样品环境。

2 中国散裂中子源高压中子衍射仪

2.1 高压中子衍射仪构造
位于广东省东莞市的中国散裂中子源是目前国际上开放运行的四大散裂中子源之一，也是我国

唯一的散裂中子源。为充分发挥散裂中子源在中子科学研究的优势，结合国内用户在中子科学研究

与应用方面的实际需求，并参考国际散裂中子源谱仪建设模式，高压中子衍射仪被确定为首批与国

内高校和科研院所联合共建的 8台中子谱仪之一，由散裂中子源科学中心与南方科技大学共同建设。
为满足高压研究中微小样品散射实验对高通量中子的需求，高压中子衍射仪使用退耦合水慢化器，

束线编号为 BL15，其整体构造如图 1所示。高压中子衍射仪主要由退耦合水慢化器、中子开关、
斩波器系统、中子导管系统、探测器系统、径向准直器和束流垃圾桶等组成。谱仪设置了两个样品

位置，分别位于第一散射室和第二散射室，对应不同的样品环境设备需求，且两个样品位置分别处

于两个独立的散射室空间中。谱仪的中子光路是由中子光阑、聚焦导管、中子准直管和径向准直器

等设备构成，通过不同聚焦导管或准直管之间的位置互换来实现对两个散射室散射位点的切换及衍

射与成像工作模式的调整。第一散射室的散射位点位于距慢化器 22.5米处，周边探测器覆盖角度
约 128度，因此该散射位点具有较大的 d值覆盖范围和 90°位置探测器较好的分辨率，能够满足
小型样品环境和较大探测器覆盖角度的实验需求。成像工作模式的散射位点同样位于 22.5米处，
前端互换导管采用准直管，工作模式为透射式成像，探测器为 6LiF/Gd2O2S:Tb中子转换屏配合
Andor CCD相机，高通量中子束流下可实现高分辨测试。第二散射室的散射位点位于距慢化器 29
米处，是专门为大型高压设备—真三轴六面顶压机设计的样品位置。该位置的探测器覆盖在压机的
可视孔径位置处，具有 90°位置探测器更高的分辨率以及更大的垂直方向探测立体角覆盖范围，
可满足微小样品的在高温高压条件下开展原位中子衍射实验的需求。     

图 1 中国散裂中子源高压中子衍射仪构造图。从左到右依次为谱仪各部分系统。

Figure 1 Structure of the HPND at CSNS. From left to right are the component systems of the diffractometer.

2.2 高压中子衍射仪参数
高压中子衍射仪在不同散射位置的整体光路设置是不同的,因此中子通量、分辨率和可测量的

d值范围可以满足不同的实验需求，具体参数如表 1所示。当在第一散射室进行中子散射实验时，
25 Hz频率和 160 kW功率下斩波器截取的中子波段为 0.2-6.3 Å，样品位置处通量为 1.90107 
n/cm2/s，不同波长的中子将在不同时刻与散射位点的样品发生散射并被与中子束流垂直排列分布的
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大角度覆盖的探测器接收。如图 2所示，第一散射室的探测器对称分布在样品位置两侧 1.2米处，
共计 74个模块，单边 37个模块，每个模块由 8根 3He管组成，每根 3He管包含 180个像素单元。
考虑到数据统计和散射几何的因素，所有的探测器模块按散射角被对称划分成 6个探测器阵列，单
边 3个阵列，其中背散射角度和前散射角度的阵列包含 13个模块，90°中角的阵列包含 11个模块。
由于散射角的不同，各阵列测量的 d值范围和分辨率有明显的差异，其中背散射角度阵列可测量的
d值范围为 0.3-3.5 Å，分辨率为 0.40%；90°中角阵列可测量的 d值范围为 0.4-5.0 Å，分辨率为
0.72%；前散射角度阵列可测量的 d值范围为 0.6-16.6 Å，分辨率为 1.57%。此外，第一散射室也具
有中子成像的工作模式，该模式下成像视场为 3030 毫米，空间分辨率为 25微米。当光路切换到
第二散射室时，相同频率和功率下入射中子波段截取为 0.55-5.65 Å，样品位置处的中子通量为
4.26107 n/cm2/s。不同于第一散射室，第二散射室 3He管探测器与中子束流平行排列，位于样品位
置 1.5米处，共包含 42个模块，每个探测器模块包含 8根 3He管，每根 3He管包含 125个像素单
元。由于探测器都是平行中子束流排列，在中子测量时第二散射室所有 3He管可测量的 d值范围均
为 0.4-4 Å，分辨率为 0.55 %。

图 2 （a）第一散射室俯视图。（b）第二散射室俯视图。

Figure 2 (a) Top view of the hutch 1. (b) Top view of the hutch 2.

表 1 中国散裂中子源高压中子衍射仪仪器参数

Table 1 Instrument parameters of HPND at CSNS 

Hutch
Neutron flux/

(n/cm2/s)

Wavelength range/

Å

d-spacing rang/

 Å
Resolution

Hutch 1 1.90107 0.2-6.3 0.3-16.6 0.40%-1.57%

Hutch 2 4.26107 0.55-5.65 0.4-4.0 0.55%

3 高压中子衍射仪的中子衍射技术

3.1 常温常压中子衍射的自动换样装置
高压中子衍射仪是一台“通用性”的中子衍射谱仪，不但能够开展极端条件下的中子衍射实

验，而且可以高效开展大批量样品的常温常压条件下的中子衍射实验。高压中子衍射仪研制了一款

拉簧型常温自动换样装置用于自动化开展常温常压的样品测试，这极大地提高了中子利用率和实验

效率。如图 3所示，自动换样装置由竖直运动机构、样品旋转机构、样品盘旋转机构、样品杆、连
接法兰、监控装置、真空罩和电控柜等部分组成。装置包含 15个样品位置，样品杆垂直下落的重
复定位精度小于 0.05毫米，样品杆切换时的角度精度优于 0.05°。实验时，先将约 1g粉末样品装
入材质为钒镍合金的圆筒状样品盒中，再将样品盒连接到自动换样装置的样品杆上，一次放入多个

样品盒，通过程序控制依次进行测量，极大地提高了中子的利用效率。
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图 3（a）自动换样装置结构示意图。（b）自动换样装置实物图。

Figure 3 (a) Schematic diagram of the automatic sample exchange device. (b) Physical photograph of the automatic sample 

exchange device.

3.2 原位低温中子衍射的低温恒温器
原位低温中子衍射是研究物质相变、热膨胀、磁结构等重要的实验手段。高压中子衍射仪团队

研制了一台基于闭循环制冷机原理的用于原位中子衍射的低温恒温器设备。闭循环低温恒温器是现

代中子散射实验中的关键样品环境设备，它能在不消耗液氦等昂贵制冷剂的情况下，为样品提供并

精确维持 1.5 K的极低温环境。该系统主要由制冷单元、恒温器主体和测控单元三大部分构成。系
统的核心是制冷单元，通常采用 Gifford-McMahon（G-M）循环制冷机，包含一台氦气压缩机和冷
头。压缩机负责将高纯氦气加压，通过柔性管道输送至冷头。冷头内部有两级冷台，一级冷台通常

用于冷却防辐射屏，二级冷台则提供更低的温度。恒温器主体直接服务于中子衍射实验的特殊需

求，为防止低温恒温器产生中子衍射峰，其真空外罩和防辐射屏采用钒制结构。采用顶部装载

（Top-loading） 设计，样品处于静态氦气交换气氛中冷却，并可在系统保持低温时快速更换样品。
测控单元包括安装在样品座上的高精度温度传感器（如硅二极管或 Cernox传感器）和棒状加热
器，它们与外部的控温仪构成闭环，实现从 1.5 K到 800 K温度的精确控制与变温。该系统的优势
在于其自循环、无液氦消耗的特性，极大地降低了运行成本并摆脱了对液氦进口的依赖。通过精密

控温，它能为中子衍射实验提供稳定、均匀的低温环境，支撑在材料科学、凝聚态物理等多领域开

展低温结构和物性的研究。以 Yb2O3样品为例，其在高压中子衍射仪的低温恒温器采集的数据如图

4所示。结果表明当温度降低至 1.7 K时，在 d值大于 3 Å区域出现明显磁峰，表明 Yb2O3发生了

磁相变，与文献中 2.25 K下发生磁相变结果相符[36]，表明高压中子衍射仪的低温恒温器具备优异
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图 4（a）高压中子衍射仪低温恒温器装置结构示意图。（b）Yb2O3的原位低温中子衍射数据。

Figure 4 (a) Schematic diagram of the cryostat device. (b) In-situ low-temperature neutron diffraction data of Yb2O3.

3.3 原位高压中子衍射的活塞圆筒型压机
原位高压中子衍射实验是研究兆帕斯卡原位高压结构的重要手段，活塞圆筒型压机则是最常用

的实现兆帕斯卡压力的样品环境设备。高压中子衍射谱仪具备 3种不同规格的活塞圆筒压机，分别
可实现 300、600及 800 MPa的安全工作压力。压机由活塞圆筒腔体和手动加压装置两部分构成。
活塞圆筒腔体为本压力装置的核心部分，其部件均为无磁性材料加工而成，可以满足低温和磁场下

的多场耦合测试需要。如图 5所示，活塞圆筒高压腔体由圆筒、上/下碳化钨垫块、活塞、上/下锁
紧螺母、聚四氟乙烯样品管、上/下密封圈和加压杆等部件组成。手动加压装置用于对活塞圆筒高
压腔体进行加压。手动加压装置主要包括手动液压泵、针阀、数字压力表、油缸和加压框架。活塞

圆筒压机使用的传压介质为全氟三丁胺，全氟三丁胺不含氢元素，防止氢元素的中子非相干散射造

成较高背景。样品在某个加载力下受到的实际压强，可以通过电阻法定点标定或利用压标（如

NaCl、Pb和 KBr等）的中子衍射谱获得的 Birch-Murnaghan 状态方程计算得出[37,38]。

图 5 活塞圆筒型压机结构示意图。

Figure 5 Schematic diagram of the piston cylinders cell. 

3.4 原位高压中子衍射的巴黎-爱丁堡压机
巴黎-爱丁堡压机是国际上高压中子衍射仪通用的压力装置，既能提供超过 20 GPa的极端高压

环境，也可以提供较大样品仓来容纳毫克级样品以满足中子衍射数据统计的基本实验需求[39,40]。中

国散裂中子源的高压中子衍射仪使用的是 VX4型压机，使用 4毫米和 6毫米两种规格的压砧。6
毫米的单凹曲面压砧的材质是氮化硼，适用于开展 10 GPa以内的原位高压中子衍射实验。4毫米
的双凹曲面压砧的材质是聚晶金刚石，适用于开展 20 GPa以内的原位高压中子衍射实验。实验压
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砧及组装如图 6所示，压砧表面除样品组装接触位置均涂有吸收杂散中子的 Gd2O3，且在靠近样品

处设置了一个材质为碳化硼的小型准直器，准直器出口高度为 1毫米，宽度为 4或 6毫米。在吸收
中子涂层和小口径准直器的共同作用下，中子束斑被聚焦到较小尺寸，压砧散射的中子信号被极大

地抑制。高压中子实验所用的封垫为 TiZr环形封垫，是一种无中子衍射峰的材料，Ti和 Zr的摩尔
分数为 67.7% 和 32.3%[41]。以 4毫米双凹曲面压砧实验为例，先将 62毫克的 NaCl粉体用两端为
凹曲面的模具压缩成柱状，再将制模后的样品与 TiZr封垫一起置于压机内，利用油泵进行加压并
采集中子衍射数据，其中低压下采集时长约 4-6小时，高压下采集 8-10小时。其原位高压中子衍射
数据随油泵压力的变化如图 6所示，随着油压的增大，NaCl的衍射峰往低 d值方向移动，在 30 
MPa以上时出现聚晶金刚石压砧的信号，该信号是压砧在样品高度随压力增大减小时逐渐暴露在中
子束流光斑下所产生。实验中最大油压为 140 MPa，根据文献中报道的 NaCl的三阶 Birch-
Murnaghan 状态方程计算可知，该条件下 NaCl实际压力为~16 GPa[37,38]。此压力也是目前本谱仪 4
毫米压砧可进行原位高压中子衍射实验的最大安全压力，更高的压力下 TiZr封垫有较大机率发生
破裂，影响实验的安全性。未来几年随着中国散裂中子源靶站功率的进一步提高，高压中子衍射仪

的中子通量将进一步提高，谱仪计划采用 3毫米及以下尺寸的压砧开展更高压力的中子衍射实验，
并进一步优化谱仪中子衍射本底提高高压数据信噪比，发展如小尺寸金刚石对顶砧压机等其它高压

设备，持续拓展高压中子衍射的实验压力，为用户提供更多的实验选择。

图 6（a）巴黎爱丁堡压机压砧、样品组装及实验装置图。（b）NaCl粉末样品的原位高压中子衍射谱。

Figure 6 (a) Schematic diagram of the anvil, sample assembly, and experimental apparatus of the Paris-Edinburgh press. (b) 

In situ high‑pressure neutron diffraction patterns of the NaCl powder.

3.5 原位高温高压中子衍射的真三轴六面顶压机
原位高温高压中子衍射表征技术也是中国散裂中子源高压中子衍射仪致力发展的重要技术之一。

中国散裂中子源高压中子衍射仪具备一台国产的真三轴六面顶压机，该压机由散裂中子源科学中心、

南方科技大学与桂林桂冶机械股份有限公司起联合研制。该压机设备是专门为国家重大科技基础设

施中国散裂中子源量身定制的核心装备之一，也是继德国和日本之后世界第三台同类装备，是我国

首台能同时产生超高压、高温和偏应力的大科学装置。如图 7所示，设备配备直径 360 mm的六面
顶油缸单元，单缸额定推力达 6000 kN，由六组独立的伺服控压装置驱动，可实现各油缸的独立精
准控压，支持单轴偏压及真三轴全独立加载。采用二级 6-8型组装时（即在六面顶压机的一级立方
压腔内，放入 8个截角硬质合金立方块作为二级增压单元，8个截角面合围出八面体样品高压
腔），样品高度可达 3 mm，最高压强可达 20 GPa，最高温度可达 2200 ℃。其主体结构的大开口设
计为径向准直器等中子光学器件提供了充裕的安装空间，是大腔体压机与中子光学技术结合的关键
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优化。然而，作为一台集超高压、高温、真三轴偏压与中子衍射于一体的复杂大科学装置，其系统

联调需要经历漫长的参数优化与稳定性验证过程。受限于当前有限的调试时间，该设备目前主要完

成了压力和温度的离线调试，将在未来谱仪带束调试过程中不断优化实验条件，逐步投入开放运行。

图 7（a）二级压砧组装。（b）实验时样品组装。（c）真三轴六面顶压机示意图

Figure 7 (a) The secondary anvil assembly. (b) Sample assembly in experiment. (c) Schematic diagram of the true tri-axial 

six-anvil press.

4 高压中子衍射仪应用

4.1 新能源锂离子电池的中子衍射研究
中子对轻元素敏感，是研究锂离子电池中 Li的结构演变的重要探针[42–44]。在电池正极材料方

面，钴酸锂是目前消费级锂电池应用非常广泛的正极材料，但是传统的 O3型钴酸锂（LCO）在高
电压下存在结构不稳定、氧释放和相变等问题，其实际容量被限制在约 220 mAh/g[45]。近期研究发

现 O2型钴酸锂则在高电压下表现出显著更高的容量和更优的循环稳定性，其层间距更大、结构柔
性更强，有利于 Li⁺快速扩散并抑制不可逆氧损失[46]。O2型钴酸锂无法通过常规高温固相法直接合
成，通常采用熔盐离子交换法从钠钴氧化物前驱体转化而来[47]。然而，前驱体中 Na含量如何影响
离子交换过程中的相变路径、最终产物的相组成以及电化学性能仍是未知的。中国科学院物理研究

所团队利用熔盐离子交换法从不同钠含量的钠钴氧化物前驱体合成了一系列锂钴氧化物正极材料，

并在高压中子衍射谱仪上采集了该系列正极材料的中子衍射数据，如图 8所示[48]。实验结果表明，

通过不同钠含量的前驱体合成的产物均为多相共存的材料，除 O2型钴酸锂外，产物中还可能存在
锂离子处于扭曲四面体位的 T#2相、残留的 Co3O4或传统的 O3型钴酸锂。中子衍射实验精确地得
到了材料中轻原子 Li+和 O2-的精确位置和比例，且明确各相中 Li+的含量不会随前驱体 Na的含量
改变而变化。相比与 XRD实验结果，中子衍射的实验结果对该电池正极材料进行了更加精准的相
成分和精细结构的标定，为后续通过调控前驱体 Na含量来定向拼配理想结构提供了晶体学上的铁
证。团队最终确定从 Na0.8CoO2前驱体合成的钴酸锂复合材料只包含 O2型钴酸锂和残留的 Co3O4，

不包含 O3型和 T#2相钴酸锂，拥有最高放电容量为 247.1 mAh/g，是最佳的 O2型钴酸锂正极材料。
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图 8（a）不同 Na含量的前驱体合成的钴酸锂产物的中子衍射谱及 0.7-LCO中子衍射谱精修效果图。（b）钴酸锂

三种相的结构示意图。（c）不同 Na含量的前驱体合成的钴酸锂产物中相成分含量[48]。

Figure 8 (a) Neutron diffraction patterns of LCO synthesized from precursors with different Na contents, and the Rietveld 

refinement results of the 0.7‑LCO neutron diffraction pattern. (b) Schematic crystal structures of the three phases of LCO. (c) 
Phase composition in the LCO synthesized from precursors with different Na contents[48].

除电池正极材料外，中子衍射在解析固态电解质的晶体结构方面也能提供重要的实验依据[49,50]。

全固态锂金属电池因高安全性和高能量密度被视为下一代储能技术，在众多固态电解质中，氮化锂

（Li3N）因其对锂金属本征热力学稳定且离子电导率高而备受关注[51]。然而，尽管氮化锂性质优

越，在实际固态锂金属电池中金属锂往往会自发渗入氮化锂晶格内部从而形成混合离子-电子导电
区，为其应用埋下了短路隐患[52]。针对这一问题，南方科技大学团队采取向 Li3N晶格中引入 LiF
进行 F-掺杂的方法，合成不同掺杂量的 Li3-2xN1-xFx固态电解质[53]。如图 9所示，X射线衍射结果
表明，无论 F-掺杂多少，其整体衍射谱图区别不大，无法得知 F是否掺入及掺入比例。相比于 X
射线衍射，高压中子衍射谱仪的中子衍射实验则完全确定了 F的掺杂量及掺杂位点。精修结果表
明，Li2.9N0.95F0.05结构中 F的掺杂占据了原结构中 N的位置，且结构中 Li1占有率为 0.972而 Li2
位置仅有 0.927，Li2的空位正是由于 F-离子引入造成，而这些空位恰恰为 Li+提供了快速迁移通道。

中子衍射实验帮助看清掺杂后体系中轻原子的位置和占有率，证实了结构内存在 Li空位，为后续
键价位能（BVSE）方法计算 Li⁺迁移路径提供准确的初始原子坐标。
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图 9（a）Li3-2xN1-xFx (x=0.05, 0.1, 0.15) 的 XRD图。（b）Li2.9N0.95F0.05 XRD数据及精修效果图。（c）Li2.9N0.95F0.05 

中子衍射数据及精修效果图。（d）Li2.9N0.95F0.05 晶体结构示意图[53]。

Figure 9 (a) XRD pattern of the Li3-2xN1-xFx (x=0.05, 0.1, 0.15). (b) XRD pattern and Rietveld refinement results of 

Li2.9N0.95F0.05. (c) Neutron diffraction pattern and Rietveld refinement results of the Li2.9N0.95F0.05. (d) Schematic diagram of 

the crystal structure of Li2.9N0.95F0.05
[53].

在电池回收方面，中子衍射能准确定位回收过程中电池材料的结构变化。三元层状氧化物

（NCM）是工业应用中常见的电池正极材料，但其使用寿命较短，大量退役将对环境带来严峻的
重金属污染风险[54]。现有的火法、湿法冶金回收工业存在 Li回收效率差、产生有毒废水等缺陷
[55]，清华大学团队则利用退役正极材料的固有缺陷并混合其他金属氧化物重新煅烧，将退役材料变

废为宝重新合成比原正极材料性能更优的高比能正极[56]。该团队通过将退役的

LiNi0.5Co0.2Mn0.3O2(NCM523)与 LiOH∙H2O、MnO2和 Co2O3混合煅烧获得了更高性能的富锂锰基层

状氧化物，并利用中子衍射追踪材料回收过程的结构演变。如图 10所示，中子衍射结果表明，退
役的 NCM523存在 4.9%的氧空位以及严重的 Li/Ni阳离子混排，这表明退役的 NCM的结构破坏严
重。此外，中子衍射结果还发现最终的富锂锰基层状氧化物结构为两相共存结构，煅烧过程中添加

的外源 Li+不仅修复了原结构中的锂空位，还有一些锂进入过渡金属层形成富锂相。相比与常规 X
射线衍射结果，中子衍射凭借其对氧和锂的高敏感性直接的分离了产物中两种相的贡献，确定了产

物的结构，并为后续动力学计算理解 Li的迁移机制提供了初始结构。
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图 10（a）从废弃层状结构到再生富锂相转变过程中的颗粒演化与阳离子迁移。（b）退役的 NCM523中子衍射数

据精修效果图。（c）由废旧 NCM升级而来的富锂材料的中子衍射数据精修效果图[56]。

Figure 10 (a) Particle evolution and cation migration during the phase transition from spent layered to regenerated Li-rich 

phase. (b) Rietveld refinement results of the NPD pattern for spent NCM523. (c) Rietveld refinement results of the NPD 

pattern for Li-rich material from spent[56].

4.2 磁电输运材料的中子衍射研究
常规 X射线衍射主要提供平均晶体结构和相纯度信息，但在解析轻元素位置、相近原子序数

元素占位以及磁结构演化方面存在局限。相比之下，中子衍射不仅能够通过核散射精确表征晶体结

构，还可利用磁散射直接探测材料中的磁有序状态，因此在研究磁相变、磁性元素占位和磁电输运

机制方面具有独特优势。磁电输运材料通常涉及晶体结构、磁有序、载流子输运和晶格响应等多个

自由度，其宏观物性往往来源于“自旋—晶格—电荷”之间的强耦合。对于这类材料，用中子作为探
针进行研究则极大地体现出其独特地优势。近期，中国科学院高能物理研究所与北京航空航天大学

等单位合作系统研究了 Co取代对反钙钛矿化合物Mn3Ni1-xCoxN磁性、输运和热膨胀行为的影响
[57]。Mn3NiN是一种典型的反钙钛矿磁电输运材料，低温下表现出非共线反铁磁有序，并伴随近零
电阻温度系数和磁体积效应。然而，其磁转变温度相对较低，磁电调控范围有限。Co与 Ni在元素
周期表中相邻，且 Co具有较强磁性，因此以 Co部分取代 Ni位有望调节Mn原子间的交换相互作
用，进而改变磁有序和输运行为。由于 Ni和 Co原子序数相近，X射线对二者的散射差异有限，难
以准确区分实际 Ni/Co占位比例。为此，研究团队利用中国散裂中子源高压中子衍射仪对 Co掺杂
样品进行了粉末中子衍射测量，如图 11所示。结果表明，名义组成为 x = 0.5 的样品实际组成为
Mn3Ni0.45Co0.55N，并含有约 2.51 wt%的MnO杂相。中子衍射精确确定了 Co掺杂后反钙钛矿体系
的晶体结构、实际组分和杂相含量，为进一步分析 Co取代诱导的反铁磁-亚铁磁转变、交换偏置效
应和反常霍尔输运提供了关键晶体学依据。
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图 11（a）不同 Co含量（x = 0、0.3、0.5、0.7）样品的室温 X射线衍射图谱。（b）x = 0.5样品的中子衍射数据精

修效果图[57]。

Figure 11 (a) Room temperature X-ray diffraction patterns for different Co concentrations (x = 0, 0.3, 0.5, 0.7). (b) Rietveld 

refinement of the neutron diffraction pattern for the x = 0.5 sample[57].

4.3 负热膨胀材料的中子衍射研究
原位高压同步辐射实验往往聚焦于研究吉帕斯卡压强尺度下的结构研究，而原位高压中子衍射

实验则对兆帕斯卡的原位高压结构研究具有更大的优势，并且能够同时耦合温度这一变量开展原位

高压变温中子衍射实验。铝基复合材料因低密度、高比强度、高热导率而广泛用于航空航天、微电

子封装等领域[58,59]。然而，铝本身具有高热膨胀系数，尺寸易受温度影响，这严重制约了其高精度

应用，填充负热膨胀材料则成为解决这一问题的重要方法[60]。北京科技大学团队利用中国散裂中子

源高压中子衍射仪的活塞圆筒型压机结合低温恒温器对负热膨胀材料进行了原位高压变温的中子衍

射研究[61]。如图 12所示，中子衍射结果表明，Zn1.6Mg0.4P2O7（ZMPO）作为负热膨胀填料在 300 
MPa下的相变起始温度相比于常压下从 40℃提前至-20℃，且相变过程在-20至 50℃区间均匀完
成，为应力宽化负热膨胀温区提供了直接证据。此外，中子衍射结果精确地给出了材料随温度相变

时其两相的组成比例，给出了两相占比随温度的连续变化曲线，为材料发生均匀相变过程提供了关

键晶体学定量的证据。

图 12（a）原料 ZMPO粉末在 0和 300 MPa压力下的变温中子粉末衍射谱图。（b）复合材料和原料粉末中 α-

ZMPO和 β-ZMPO相的相对含量[61]。
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Figure 12 (a) Temperature-dependent NPD patterns of raw ZMPO powder at 0 and 300 MPa. (b) Mass fractions of α-ZMPO 

and β-ZMPO in the composites and raw powder[61].

5 结  论

中国散裂中子源高压中子衍射仪是一台“通用性”的中子衍射谱仪，可以搭载温度、压力和磁

场等样品环境设备，开展变温、变压和变场等多场耦合的中子衍射实验，是研究极端条件下物质结

构的科学重器。高压中子衍射仪是一台高通量、中等分辨的谱仪，160 kW功率下，目前已投入实
验使用的第一散射室的中子通量达到 1.9107 n/cm2/s，90o探测器分辨率优于 0.6%，大角度覆盖的
探测器可测量的 d值高达 16.6 Å。高压中子衍射仪已投入自动换样设备、低温恒温器、活塞圆筒型
压机、巴黎-爱丁堡压机等样品环境设备，可开展温度低于 1.5 K、压力高达 16 GPa的原位中子衍
射实验。高压中子衍射仪试运行期间已经为用户提供了一定的机时，并在锂离子电池正极材料、固

态电解质、负热膨胀材料、磁电输运材料等领域已经取得了一系列的成果。高压中子衍射仪的巴黎

-爱丁堡压机也已开展了二维材料、含能材料、钙钛矿材料等领域的相关研究，研究成果有待发表。
对照于国际上其他散裂中子源的高压中子衍射仪，本谱仪在未来也将拓展原位低温高压、高温高压

以及常温下大于 20 GPa的中子衍射技术，为更多领域的用户提供更有力的支撑。其中，原位低温
高压中子衍射设备将在中国散裂中子源二期工程建设期间准备就绪，预计于 2027年到货调试，可
开展测试的温度区间为 10-300 K，耦合原位压力极限约为 10 GPa；可开展原位高温高压中子衍射
实验的国产六面顶大腔体压机也已在第二散射室安装完成，初步开展了带束调试；常温下 20 GPa
以上的中子衍射将依托巴黎-爱丁堡压机并利用 3毫米及更小尺寸的聚晶金刚石压砧来实现，预计
将于 2027年投入使用。高压中子衍射谱仪团队将持续优化高压实验条件、拓展高压中子衍射技
术，持续为高压科学领域的研究人员提供实验机时，使中国散裂中子源高压中子衍射仪成为高压科

学研究领域最重要的大科学装置之一。

在中国散裂中子源高压中子衍射仪的设计、建设和调试过程中，得到了中国科学院高能物理研究所、散裂中子

源科学中心各专业组，南方科技大学的王培、刘影、王朋飞、李赟、高磊、李威威等科研人员，北京高压科学研究

中心的李阔研究员，中国科学院物理研究所的于晓辉研究员，中国工程物理研究院核物理与化学研究所的房雷鸣研

究员的帮助，在此表示诚挚的感谢！在本文撰写和校对过程中得到蔡锦群、胡冬梅博士后的协助！感谢中国散裂中

子源设施(https://cstr.cn/31113.02.CSNS) CSNS高压中子衍射仪（深圳市光明科学城发展建设有限公司及其材料基因

组大科学装置平台重大科技基础设施）(https://cstr.cn/31113.02.CSNS.HPND)为本文提供中子衍射数据支持。
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Technology and Applications of the High‑Pressure Neutron Diffractometer at 

China Spallation Neutron Source
GAO Dexiang1,2, YUAN Bao1,2, SHEN Xudong1,2, WU Yanyan1,2, SUN Yuan1,2, YU 

Yongji1,2, LYU Yongjia1,2, HAN Songbai3, ZHU Jinlong3, WANG Liping 3, ZHAO Yusheng4, 
KANG Le1,2

(1. Institute of High Energy Physics, Chinese Academy of Sciences (CAS), Beijing 100049, China;
2. Spallation Neutron Source Science Center, Dongguan 523803, Guangdong, China;

3. Southern University of Science and Technology, Shenzhen 518055, Guangdong, China;
4. Eastern Institute of Technology, Ningbo 315200, Zhejiang, China)

Abstract: The High-Pressure Neutron Diffractometer (HPND) at China Spallation Neutron Source (CSNS) 
is the first time-of-flight neutron diffractometer in China dedicated to material structure research under high 
pressure. The HPND is a neutron instrument that combines both diffraction and imaging capabilities. It 
employs a decoupled water moderator, delivering a neutron flux greater than 107 n/cm2/s in both 
experiment hutches at 160 kW power, with a 90° detector resolution better than 0.6 %. The HPND is 
equipped with two experiment hutches and can be coupled with various extreme sample environments, 
such as high pressure, high temperature, low temperature and high magnetic fields, to enable structural 
measurements of materials under extreme conditions. Currently, the HPND is equipped with an automatic 
sample exchange device, a cryostat device, a piston‑cylinder cell (Clamp Cell), and a Paris-Edinburgh press 
(VX4), allowing in‑situ neutron diffraction experiments at temperatures down to 1.5 K and pressures 
exceeding 15 GPa. The HPND is scheduled to officially open to users in October 2026, will become a key 
tool for investigating structural evolution of materials under extreme conditions. 
Keywords: spallation neutron source; neutron diffractometer; neutron diffraction; high pressure; phase 
transition and structure 

最
新
录
用
，
非
最
终
出
版
稿


