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DAC加载金刚石和样品变形
实验与模拟研究

*

敬秋民,吴 强,毕 延,于继东,徐济安
(中国工程物理研究院流体物理研究所冲击波物理与爆轰物理实验室,四川绵阳 621900)

  摘要:针对压力梯度法屈服强度测量实验技术,通过金刚石压砧对 Mo薄箔样品的压缩实

验,结合有限元模拟对金刚石的弹性变形和样品的弹塑性变形历史的计算,分析了金刚石的弹

性压缩变形和“杯形”变形(Cupping)对压力梯度法原位厚度测量以及样品表面压力分布的影

响。结果表明,至少在实验最高压力31.0GPa以内,忽略金刚石的弹性压缩变形具有合理

性,金刚石“杯形”变形较为明显,对有限元模拟和实验测量给出的压力分布曲线分析表明,该
变形使台面边沿样品表面的压力分布略微偏低,但在31.0GPa以内,对压力分布以及压力梯

度没有影响。在压力达到60GPa时,台面“杯形”变形已经导致压砧边沿接触,实验设计上给

出了降低“杯形”变形的建议。
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1 引 言

  材料高压屈服强度测量是高压本构关系研究的重要内容之一。在基于金刚石压砧(DAC)加载的

静高压屈服强度测量技术中,压力梯度法[1-2]是一种适合于离线实验室的实验技术,也是DAC加载下

唯一实现过高温屈服强度测量的技术[1]。采用压力梯度法,研究了多种金属[3-4]和矿物[1-2,5-7]的高温高

压屈服强度,为高压物性、本构关系以及地球行星科学研究积累了大量经验,并提供了丰富的实验数据。
但由于早期实验技术上没能实现样品厚度的原位测量,传统压力梯度法只是借助样品材料的物态方程

进行弹性恢复修正估算样品的原位厚度,计算误差达30%。2007年,出现了一种被称作“标记法”[8-9]的
原位厚度测量方法,其原理是通过测量两个粘贴在金刚石压砧侧面的标记之间距离的相对变化来反映

压缩下样品的原位厚度,测量误差为3μm。“标记法”的出现使压力梯度法成为一种完全实验测量技

术,其测量精度的提升对于高压本构关系研究有非常重要的意义。
然而,“标记法”测量原理基于一个重要假定,即高压下金刚石的变形可以忽略。众所周知,金刚石

是目前实验上证实的常压下强度最大的材料,多数情况下被视为刚体。但有实验[10]和有限元分析[11]

表明,在压力达到100GPa量级时,即使是金刚石仍不可避免出现大量变形,特别是金刚石压砧尖端,
变形更为显著。“标记法”中这部分大变形区域正好处于测量范围之内,金刚石尖端的变形量被测量并

计入样品厚度结果中,引入误差。另一方面,为了确保在台面径向有足够多压力测点,以期获得更加完

整的压力分布曲线[8],压力梯度法通常采用较大台面压砧,这类大台面压砧除了压缩变形外,“杯形”变
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形(Cupping)同样突出[12]。金刚石的“杯形”变形使样品在高压下呈现“凸透镜”状[1],从而可能引起样

品表面上压力分布和压力梯度改变,进一步对压力梯度法的测量带来影响。
因此,压力梯度法中忽略金刚石变形这一假定的可靠性有待验证,金刚石的弹性压缩变形和台面的

“杯形”变形对原位厚度测量和压力分布产生的影响需要深入分析。目前实验上尚缺少有效探测金刚石

变形的手段,数值模拟计算为探索材料内部弹塑性变形历史和实验设计方面提供了最为有效的工

具[13-15]。本研究主要通过DAC对 Mo薄箔样品的压缩实验,结合有限元模拟(FEM)计算的压力梯度

法实验中金刚石和 Mo样品的弹塑性变形历史,分析金刚石的弹性压缩变形和“杯形”变形对压力梯度

法原位厚度测量和压力分布产生的影响,验证压力梯度法屈服强度测量技术的可靠性。

图1 FEM计算中压砧和样品几何模型

Fig.1 Thegeometryofdiamondanvil
andgasketusedinFEMcalculation

2 实 验

  实 验 中 DAC 压 砧 采 用 平 台 面,台 面 直 径

400μm。图1显示了金刚石压砧沿轴向截面在第

一象限的形状,数字代表相应位置的几何尺寸,单位

为μm,阴影区域为 Mo样品。金刚石上、下压砧侧

面均粘贴有细金属丝作为标记,用于测量样品高压

下的原位厚度。
样品采用 Mo箔(GoodFellow公司,99.95%,

高温回火处理),初始厚度为100μm。Mo箔表面

均匀稀疏分布粒径为1μm左右的红宝石颗粒作为

压标,压力由红宝石非静加载条件下的标定关系[16]

计算。所有实验均在室温下进行。

3 有限元分析

  压力梯度法屈服强度测量实验与封垫预压实验

相似,虽然实验模型结构简单,但要精确模拟却十分困难。因为模拟结果的可靠性依赖于准确的本构参

数输入,如屈服强度Y、剪切模量G 等,而这些参数往往正是实验研究所关心或待测量的。本模拟主要

思路如下:基于已有实验和理论研究,给出本构关系Y(p)、物态方程(EOS)和初始条件等主要输入参

数,选择恰当的材料模型,通过FEM计算揭示金刚石和样品在高压下的弹塑性变形历史,比较FEM和

实验测量给出的样品厚度和压力分布曲线,进一步论证压力梯度法测量技术的有效性。
模拟采用的金刚石和样品的几何结构与实验完全一致,参见图1。对于金刚石,采用各向同性弹性

模型,初始密度ρ0=3.5g/cm3,杨氏模量E0=1050GPa[17],柏松比ν0=0.1[17],下标“0”表示常温常压

值。金刚石作为目前公认的最硬材料,其强度最大是无可争议的,但目前并没有一个广泛认同的屈服强

度测量值,从35~100GPa以上均有研究报道[17-18]。本次模拟保守采用Y0=35GPa[15]。样品 Mo采

用流体弹塑性模型。其中ρ0=10.22g/cm3,状态方程由文献[19]拟合为非线性形式输入。本构关系为

Y=0.46+0.13p[20],G0=115.4GPa[20]。考虑到样品涉及大变形过程,计算中进行网格重划,确保网格

适应高压下样品新的几何形状。

4 结果和讨论

  图2显示了FEM计算得到的最高压力为19.3GPa时金刚石和样品中的压力等高线分布情况,图
中数值表示压力,单位为千帕。结果显示,样品中心压力最高,远离样品中心压力逐渐降低。DAC加载

过程中,样品沿台面流出并在台面边沿堆积,包围金刚石压砧前端,形成的鼓包与实验观测完全一致。这

部分流出台面的样品经过应变硬化和在大质量支撑原理下对台面内样品形成阻力,阻止台面内样品的继

续挤出,样品进一步塑性变形则需要提供更大的加载压力,封垫预压提高实验压力正是基于这一原理。
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对于采用大台面压砧的压力梯度法实验,高压下金刚石会出现弹性压缩和“杯形”两种变形,图3示

意性显示了高压下金刚石的这两种变形和样品的剖面形状。图中虚线为假定金刚石无变形时压砧砧面

位置,实线为变形后的位置。为了形象,图中略微夸大了金刚石压砧“杯形”变形的程度。为了更加清楚

反映金刚石“杯形”变形的情况,图3中分别以hc 和hb 表示高压下台面中心(r=0,r为径向坐标)和边

沿(r=r0,r0 为台面半径)样品的原位厚度。由于金刚石的“杯形”形状和样品的“凸透镜”形状相对应,
因此,(hc-hb)的差值间接反映了金刚石台面“杯形”变形程度,余下全文均用该值直接表示金刚石的

“杯形”变形。hexp表示假定金刚石无变形情况下由“标记法”测量的样品厚度,即图中两虚线之间的距

离。阴影区域为 Mo样品。

图2 FEM计算的压力分布

Fig.2 Thepressureprofile
calculatedbyFEM

图3 高压下金刚石和样品变形示意图

Fig.3 Thedeformationschematicofdiamond
andsampleathighpressures

  从FEM模拟中提取的hc 和hb 以及实验测得的hexp在各压力下的值参见表1和图4,图4插图显

示了(hc-hb)随压力(这里指每条压力分布曲线上的峰值压力,余下全文若无特别说明,所称压力均指

峰值压力)的变化趋势。

图4 FEM模拟和实验测量的h-p 关系比较

Fig.4 Thethicknessasafunctionofpressure
fromFEMcalculationandexperiment

表1和图4显示,在实验测量的最高压力

31GPa以内,FEM给出的样品中心厚度hc 在标记

法重复测量误差范围内与hexp完全吻合。从FEM
和实验测量的压力分布(见图5)可以发现,台面和

样品中心(r=0)承受的压力最高,该处金刚石的弹

性压缩变形最大。尽管如此,图4中hc 与hexp仍然

十分吻合,表明在31GPa以内金刚石发生的弹性

变形很小,在标记法的测量误差范围内完全可以忽

略。随压力的进一步增加,hc 在高压范围内继续延

续了hexp的变化趋势,表明hc 和hexp在高压下仍然

具有较好的一致性,金刚石的压缩变形不大。由高

压段数据简单外推发现,在50GPa以内,标记法测

量仍具有一定的可行性。值得说明的是,尽管模拟

保守估计金刚石的初始强度,但金刚石弹性变形仍然不大,表明不太高的压力范围无需考虑金刚石的塑

性变形。有研究显示,金刚石在压力高于100GPa后才会出现塑性变形[10-11]。
图4同时显示,对于 DAC台面边沿的样品厚度hb,在18.1GPa以内与hexp基本一致,但在

18.1GPa以上逐渐偏离,随着压力的增加,hb 比hexp呈现出更快的下降趋势。hb 和hexp的差异表明,金
刚石台面出现了“杯形”变形。图4插图显示,金刚石“杯形”变形随压力几乎线性增加。当压力为

18.1GPa时,变形量为4.3μm;在31.6GPa时,变形量达到8.2μm。“杯形”变形主要由加载轴方向上

的应力梯度引起,如图2所示,加载轴方向上的应力梯度的分布特点使金刚石压砧中心比边沿弹性压缩
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变形更大,金刚石台面中心呈现“内凹”变形,同时该轴向应力分布沿径向的上力矩进一步加剧台面的

“内凹”弯曲变形。FEM计算结果表明,在压力大于60GPa时,hb 已经接近于零,“杯形”变形已经导致

压砧边沿接触,边沿处网格畸变。FEM呈现的金刚石压砧台面边沿接触的现象,暗示实验中上、下金刚

石压砧台面边沿接触并面临碎裂的危险。

表1 样品厚度和金刚石“杯形”变形

Table1 Thethicknessofsampleandcuppingdeformationofdiamond

p/(GPa) hc/(μm) hb/(μm) hc-hb/(μm)pexp/(GPa) hexp/(μm)

0.0 100.0 100.0 0.0 0.0 100.0

0.8 99.7 99.5 0.2 2.3 97.8

1.4 99.6 98.9 0.3 5.1 55.6

3.0 96.8 96.1 0.6 10.4 36.6

4.4 73.7 72.7 1.0 14.4 29.2

9.5 34.2 32.1 2.1 20.1 24.9

13.1 30.4 27.1 3.3 20.7 23.3

18.1 26.7 22.3 4.3 27.1 22.3

21.8 23.8 18.3 5.5 28.2 21.5

23.6 22.5 16.5 6.0 30.2 19.4

28.6 18.9 11.5 7.4 31.0 19.2

31.6 18.3 10.1 8.2

40.8 15.4 5.6 9.8

43.5 14.8 4.1 10.7

46.6 13.5 2.4 11.1

50.1 12.8 1.1 11.7

图5 FEM模拟和实验测量压力分布结果比较

(空心符号表示实验数据,实心符号表示FEM结果)

Fig.5 VariouspressuredistributionscalculatedbyFEM
comparedwithexperimentalpressureprofiles
(Theopenandsolidsymbolsdenotetheresults

fromFEMcalculationandexperiment,respectively)

  金刚石台面“杯形”变形最直接的影响是导致

样品表面压力分布改变。图5给出了FEM 计算和

实验测量给出的样品表面压力分布曲线。图5显

示,两种压力分布曲线在台面中间大部分区域表现

出了较好的一致性;只有在台面边沿处,FEM 计算

给出的结果略微偏低。造成这一差异的主要原因是

金刚石台面在高压下的“杯形”变形;FEM计算保守

估计了金刚石的常压屈服强度(35GPa),导致计算

高估了金刚石台面的“杯形”变形也是原因之一。根

据两种压力分布曲线推导径向压力梯度发现,在

31.0GPa以内,两种曲线在径向上的最大压力梯度

基本一致,说明金刚石“杯形”变形对包括最大压力

梯度位置在内的中间区域没有产生显著影响,只是

轻微改变了台面边沿处的压力分布。
上述分析表明,金刚石“杯形”变形是限制压力

梯度法高压测量的主要因素。为了保证压力梯度法对软材料以及高压测量的可行性,实验设计上必须

尽可能降低“杯形”变形的影响。首先,在确保压力分布曲线完整测量的前提下,减小压砧台面直径或采

用倒角压砧是重要途径之一。FEM分析表明,小台面和倒角压砧对稳定样品和减小金刚石变形十分有
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效[14]。其次,实验中增加封垫也是有效途径之一,封垫通过提供更高的围压来实现高压力和对软材料

的测量。不过由于封垫在DAC加载下自身强度也随压力增加,可能影响高压下样品表面的压力分

布[21],因此,在采用封垫实验前必须进行合理分析和设计,排除由此带来的不利影响。

5 结 论

  进行了DAC加载下 Mo箔的压缩实验,结合FEM 对压力梯度法实验中金刚石的弹性压缩变形、
“杯形”变形和 Mo样品的弹塑性变形规律的模拟,分析了金刚石弹性压缩变形和“杯形”变形对压力梯

度法原位厚度测量和压力分布的影响。结果表明,在压力梯度法实验中,金刚石的弹性压缩并不明显,
“标记法”忽略金刚石的变形是合理的,标记法的测量结果具有一定的可靠性。标记法测量的样品厚度

hexp对应于台面样品中心的厚度hc。相比之下,hb 随压力增加比hexp呈现出更快的下降趋势,金刚石台

面 “杯形”变形较明显。但对两种压力分布曲线分析表明,至少在31.0GPa以内,两条曲线的最大压力

梯度没有明显差异,说明变形只轻微影响了台面边沿处的压力分布,对包括最大压力梯度位置在内的中

间区域没有产生显著影响,因而对于压力梯度法测量技术没有显著影响。在压力达到60GPa时,台面

“杯形”变形已经导致压砧边沿接触,边沿处网格畸变。FEM模拟呈现的金刚石压砧台面边沿接触的现

象,暗示实验中上、下金刚石压砧台面边沿接触并面临碎裂的危险。但考虑到在FEM 计算中,保守估

计了金刚石的屈服强度,实验中金刚石出现“杯形”变形的压力、影响压力分布的压力以及金刚石压砧接

触碎裂的压力均会有所提高。为了保证压力梯度法对软材料以及高压测量的可行性,实验设计上可以

考虑在保证压力分布曲线完整测量的前提下,减小压砧台面尺寸和增加封垫,以此降低“杯形”变形带来

的影响。

感谢袁帅博士和宋振飞博士在模拟方面给予的帮助。
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ExperimentalStudyandNumericalSimulationonDeformationof
DiamondandSampleunderDACLoading

JINGQiu-Min,WUQiang,BIYan,YUJi-Dong,XUJi-An

(NationalKeyLaboratoryofShockWaveandDetonationPhysics,

InstituteofFluidPhysics,CAEP,Mianyang621900,China)

Abstract:Thecompressionexperimentofmolybdenumfoilcombinedwithfiniteelementmodeling
calculationrevealsthehistoryofelasticdeformationofdiamondandelastic-plasticdeformationof
sampleinthepressuregradientmethodusedformeasurementofyieldstrengthathighpressures.The
influencefromelasticcompressionandcuppingofdiamondontheinsituthicknessmeasurementand
pressureprofilesofmolybdenumfoilisanalyzed.Theresultsshowthattheelasticcompressionof
diamondisverysmallandreasonabletoignoreatleastbelow31GPawhichisthehighestexperimen-
talpressure.Thecuppingofdiamondissomewhatnotable.Buttheagreementofpressureprofilesand
theirpressuregradientsbetweencalculationandexperimentindicatenoevidentchangeduetothe
influenceofcuppingofdiamondbelow31GPa.Thecuppingfinallyleadstothecontactofcornersof
culetsat60GPa.Theproposalsofexperimentaldesignarealsogiventoreducetheinfluencefrom
cuppingdeformationofdiamondathighpressure.
Keywords:yieldstrength;finiteelementmodeling;elasticcompression;cupping
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