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基于铰链式六面顶压机的二级6-8模
超高压大腔体内置加热元件的

设计与温度标定
*

陈晓芳,贺端威,王福龙,张 剑,李拥军,房雷鸣,雷 力,寇自力
(四川大学原子与分子物理研究所,四川成都 610065)

  摘要:首次报道了一种新型的基于铰链式六面顶压机的二级6-8模大腔体静高压装置的

内置加热元件的设计与温度标定。此加热组装结构简单,升温快,保温效果好,并有效地解决

了国外基于两面顶压机构架下的二级6-8模内加热组装中热电偶在施加压力时易断的问题。
以低成本的碳管为加热元件,采用直接和间接两种加热方式,用双铂铑(Pt6%Rh-Pt30%Rt)B
型热电偶进行温度测量,并根据实验过程中加热功率与腔内实际温度的关系,对不同压力下腔

体内的温度进行了标定。实验结果表明:此加热系统的油压达到40MPa(腔体压力约10GPa)
时,温度可以达到1700℃以上;在油压为30MPa、样品室温度为1000℃时,保温时间可达

2h,甚至更长;实验中获得样品的直径可达3mm,高度可达7mm,实现了在高温超高压条件

下大样品的制备,满足了实验对产生高温超高压条件的需要。
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1 引 言

  在高压领域中,静高压实验设备包括金刚石压砧和大腔体压机(样品尺寸>1mm3)。金刚石压砧

自1958年被发明至今,随着设备的不断改进和各种测试方法的发展,已成为超高温高压条件下材料的

合成以及物质结构、性质和相变等方面研究的重要手段,并被广泛应用于高压领域的研究[1-2]。金刚石

压砧内部可产生的压力超过100GPa[3],但样品尺寸一般仅有几到几十微米[4],不能实现超高温高压下

大样品的制备。大腔体静高压装置始于Bridgman时代(1910~1950年),主要包括两面顶与多面体压

腔装置。两面顶压腔主要有凹曲面压腔、年轮式压腔、柱塞式压腔等,所能产生的最高温度和压力约为

1500℃和10GPa[5-6]。由于两面顶压机存在模具设计复杂、操作繁琐以及硬质合金消耗高等缺点,从而

限制了其使用范围。半个多世纪以来,多面体压腔装置经历了多次创新和改进,发展出多种类型,主要

包括:四面体压机、六面体/顶压机及八面体压机(又称球分割高压装置),其中四面体压机已基本不再使

用。六面顶压机又分为铰链式和拉杆式两种。在六面体压腔中放入一套八面体增压单元,就形成二级

六-八面体高压腔(二级6-8模大腔体)。如使用 WC作为二级八面体增压单元材料,产生的最高温度和

压力可达约2500℃和25GPa[7-8]。
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由于国外的六面顶压机主要是拉杆式,其结构复杂,且造价高,使得目前国际上在大腔体静高压实

验室中,运行的产生超高温高压的八面体压腔均为基于两面顶压机构架下的二级6-8模大腔体静高压

装置。此高压装置采用滑块式组装将两面顶构架转变为六面体压腔,由于滑块与系统之间的摩擦会消

耗一部分加载,使得传递到样品上的压力效率降低,并且由于对滑块材料的质量及加工精度要求严格,
使得此类装置的制造和使用成本都很高[9-10]。随着高压科学与技术的不断进步,人们迫切期待一种低

成本、大腔体、高效率的超高温高压装置的出现来满足生产和实验的需求。
在我国,普遍使用的国产铰链式六面顶压机迄今约有40多年的历史。国产铰链式六面顶压机具有

自对中性、造价低、效率高、易操作的优点,是我国研究和生产金刚石和立方氮化硼(cBN)等超硬材料最

成熟、应用最广的专用设备。但是,目前国产铰链式六面顶压机所产生的压力有限,一般低于6GPa。
结合两面顶压机构架下的二级6-8模静高压装置的经验和国产铰链式六面顶压机的优势,四川大学高

压科学与技术实验室已成功地研制出具有自主知识产权的、基于国产铰链式六面顶压机构架下的二级

6-8模大腔体静高压设备[10-11]。其中设计规格为14/8(八面体传压介质边长/八面体压腔边长)的压腔

所产生的压力已达到10GPa以上[10]。通过改变传压介质和二级增压单元的材料及规格,腔体所产生

的压力有望达到50GPa以上。此高压设备与国外基于两面顶压机构架、采用滑块式组装转变为六面体

压腔的静高压装置相比,具有结构简单、造价低、操作简便以及效率高等优点[12-13]。
由于前期工作中没有在二级6-8模大腔体上建立起加热系统,本工作根据铰链式六面顶压机加热

装置以及国外大腔体静高压装置加热系统的设计原理[14-16],成功设计出了基于国产铰链式六面顶压机

为构架的二级6-8模大腔体内置加热装置,实现了国产铰链式六面顶压机在高温超高压条件下制备大

样品。此加热设备使新研制的基于国产铰链式六面顶压机构架下的二级6-8模大腔体静高压设备更完

备,使其实用价值更高,对于提高相关高压实验室的实验条件具有重要意义。

2 加热元件的设计与制作

2.1 加热系统的设计原理

  高温高压下超硬材料的合成通常采用间接加热法和直接加热法两种。在直接加热法(即直热式)
中,装于腔体内的合成样品本身就是发热体,样品的相变会引起腔体内电阻的变化,使得在相同的电功

率下,腔体内的温度随电阻不断变化。间接加热法(即旁热式)是用一个绝缘管把腔体内样品与加热管

隔开,腔体内样品本身不参与发热,使得电阻不受腔内样品相变的影响。与直热式相比,采用旁热式时,
腔体内温度比较稳定。六方氮化硼(hBN)具有良好的稳定性、导热性、电绝缘性和耐化学腐蚀性。以

hBN作为绝缘管可以在提高样品腔内温度稳定性的同时,有效防止样品污染。本实验采用直热式和以

hBN作为绝缘管的旁热式两种加热方式,以碳管为加热元件,设计出一种基于国产铰链式六面顶压机

构架下的二级6-8模大腔体内置加热装置。加热系统的结构如图1所示。

图1 加热系统的结构示意图

Fig.1 Sampleassemblyoftheheatingsystemforthesplit-spherehighpressureapparatus
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  高压下预压过的叶蜡石与没有经过预压处理的叶蜡石相比,压力产生的效率会提高15%以上[17]。本

实验中,叶蜡石块在六面顶压机上经过约2GPa的预压处理,然后制成作为传压介质的正八面体,以达到

在相同油压下使腔体内产生更高压力的效果。在本装置中,用钼环代替六面顶压机加热组装中常用的钢

环,并用叶蜡石柱填满整个钼环内部。钼环与6-8模的接触部分为一个厚度仅有0.2mm的小圆环。与铰

链式六面顶压机加热装置中常用的钢环相比,导电钼环与6-8模的接触面积很小,有效地减少了热量从腔

体内部经钼环向6-8模的传导,有利于进一步提高和保持腔体内的温度。加热系统的组装件实物如图2
所示。

图2 加热系统的组装件

Fig.2 Pictureofheatingassemblyparts

2.2 腔体热电偶的设计

  此加热系统中,由于传压介质具有正八面体的独特结构,而且加热腔体内各个器件的尺寸相对原有铰

链式六面顶压机腔体内各个加热器件小很多,因此腔体热电偶的组装比较困难。在本实验中,结合传压介

质正八面体的结构特征,热电偶采用夹角θ为120°的结构,测点位于碳管的中心,如图3所示。这样就可以

在不分割正八面体的情况下,非常方便地将热电偶放置于预期的位置。加热系统中的陶瓷管没有穿过整

个热电偶,而是被分为两节,使热电偶的中心测点与样品直接接触。这样设计既方便了陶瓷管的组装,又
可避免由于陶瓷管导热慢而产生的测量温度滞后现象的出现,使腔体内中心温度的测量更为准确。高压

处理后的热电偶在传压介质中所处的位置如图4所示。

图3 腔体热电偶的俯视图

Fig.3 Planformviewofthethermocouple
inthecell

图4 高温高压实验后的二级6-8模压腔内的组装件照片

Fig.4 Pictureofthecellassemblyafterhigh-pressure
andhigh-temperaturetreatment
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  由于国外基于两面顶压机构架下的二级6-8模大腔体静高压装置一级顶锤不互相绝缘,因此热电

偶不能直接通过6-8模与一级顶锤相连,而是通过导线经6-8模中相邻正八面体的接触面导出测温信

号。在施加压力的过程中,6-8模中各个正八面体相互挤压,相邻正八面体各个接触面之间产生很高的

压力,使得此处引出测温信号的导线很容易断裂。本实验根据国产铰链式六面顶压机6个顶锤相互绝

缘的特点,对热电偶的引出做出了如下改进:将热电偶直接与6-8模中的正八面体相连,通过铜片连接

六面顶前后顶锤,从六面顶前后顶锤直接引出测温信号,进行腔体内中心温度的测量,如图5所示。此

装置有效地解决了基于两面顶压机构架下的二级6-8模大腔体内置加热装置中引出测温信号的导线在

加压过程中易断的问题。

图5 高压高温实验后在六面顶压腔内的二级6-8模装置

Fig.5 Pictureofthesecondstagepackageinthecubicpress
afterhigh-pressureandhigh-temperatureexperiment

3 腔体内温度的测量

  组装腔体内温度的测量非常方便。热电偶直接与6-8模两个相对的正八面体接触,由铜片将这两

个正八面体与压机的前后顶锤连接,这样就可以方便地从压机的前后顶锤直接引出测温信号,从而对腔

体内中心温度进行准确的标定。本实验所采用的腔体规格为14/8(八面体传压介质边长/八面体压腔

边长),在不同的油压(油压30MPa对应的腔体实际压力约为8.5GPa,样品腔内的样品为cBN;油压

40MPa对应的腔体实际压力约为10GPa,样品腔内的样品为hBN;均采用直热式加热)[9]下,对腔体内

的中心温度进行了标定,并在油压为30MPa的情况下对加热系统的保温性能做了测试(样品腔内的样

品为一种铅的化合物,采用旁热式加热)。

  加热方式采用功率控制,每一特定功率点停留约2min,以使腔体的中心温度达到稳定值。在

30MPa的油压下,腔体中心温度与加热功率的关系如图6所示。多次实验表明,在一定的压力下,当腔

体内各组装件材料相同、尺寸大小相近时,腔体内中心温度与加热功率具有可重复的对应关系。当加热

功率为0.55kW时,腔体中心温度可以达到1000℃以上,实现小加热功率下获得较高温度的效果。随

着加热功率的增加,腔体中心温度可以达到1700℃,甚至更高。在40MPa的油压下,加热功率与腔体

内中心温度的关系如图7所示。从图中可以看出,在1000~1200℃之间加热功率与腔体内中心温度

的关系曲线有一个比较明显的拐点。有文献报道,在此压力和温度条件下石墨层的间距发生了一定的

变化[18],因此石墨层间距的变化引起了加热电阻的突变,从而影响加热功率与腔体内中心温度的关系,
但具体的原因还有待于进一步地实验验证。采用直热式加热时,若腔体内样品不同,组装的电阻将有所

差异(见图6、图7),同时还会引起加热功率与腔体中心温度对应关系的变化。实验表明,在一定的温度

和压力下,电阻随加热时间的延长略有升高,但在油压小于40MPa(腔体实际压力约为10.0GPa)、温
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度低于1700℃的条件下,电阻随时间的变化不太明显(<2mΩ)。

图6 油压为30MPa下加热功率与

腔体中心温度的关系

Fig.6 Evolutionofthetemperatureversus
heatingpowerunder30MPaoilpressure

图7 油压为40MPa下加热功率与

腔体中心温度的关系

Fig.7 Evolutionofthetemperatureversus
heatingpowerunder40MPaoilpressure

  在油压为30MPa的条件下,控制功率以约330℃/min的升温速率升温至1000℃,保温保压2h
后,以同样的速率降至室温。腔体易升温,约2min就可以达到1000℃,从而满足快速升温的要求。在

实验过程中腔体电阻有很小的波动,为了保持所测腔体中心温度为1000℃,采用手动控制,将加热功

率随电阻的波动做微小的改变,约0.01kW。加热时间与加热功率和腔体中心温度的对应曲线如图8
所示。实验表明,此加热系统在一定的压力和功率下,腔体中心温度可以保持2h,甚至更长,因此腔体

内温度具有很好的稳定性。

图8 腔体中心温度与加热功率以及保温时间的关系

Fig.8 Evolutionofthecelltemperatureversus
heatingpoweranddurationtime

4 结 论

  实验结果表明,此基于国产铰链式六面顶压机的二级6-8模大腔体内的加热组装设计简单,升温

快,保温效果好,并有效地克服了国外基于两面顶压机构架下的二级6-8模内加热组装中热电偶在施加
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压力时易断的缺点。实验样品的直径可达3mm,高度可达7mm,实现了高温超高压条件下大样品的

制备。在较小的油压(<40MPa,对应腔体实际压力约10.0GPa)条件下,当功率为0.55kW时,温度就

可以达到1000℃以上,实现了在较小功率下获得较高温度的效果;腔体内温度可以达到1700℃,甚至

更高。并且在油压为0~40MPa(腔体压力约0~10.0GPa)时,腔体内样品相同的情况下,加热功率与

腔体内中心温度的对应关系具有良好的重复性;在一定加热功率下温度可以长时间保持稳定。

  通过实验证明,在腔体压力、温度条件约为0~11.0GPa、0~1700℃时,可以使用价格低廉的碳管

作为加热元件,有效地降低了实验成本。石墨在一定的压力和温度下会直接转变成金刚石,为了满足在

更高压力条件下对样品进行加热的需要,下一步我们将在此基础上尝试其它新材料(如LaCrO3 等)。

  基于国产铰链式六面顶压机的二级6-8模大腔体加热装置的成功设计,使实验室的二级6-8模大

腔体静高压装置进入了实用阶段,是对压力高于10GPa条件下大腔体内加热有意义的探索和尝试,对
推动我国静高压科学与技术的发展,减小与国外的差距,具有重要意义。
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DesignandTemperatureCalibrationforHeaterCellof
Split-SphereHighPressureApparatus

BasedontheHinge-TypeCubic-AnvilPress

CHENXiao-Fang,HEDuan-Wei,WANGFu-Long,ZHANGJian,
LIYong-Jun,FANGLei-Ming,LEILi,KOUZi-Li

(InstituteofAtomicandMolecularPhysics,

SichuanUniversity,Chengdu610065,China)

Abstract:Anewtypeofheatercellforthesplit-spherehighpressureapparatusbasedonthehinge-type
cubic-anvilpresswasreported.Thisheatingapparatushastheadvantagesofbeingsimple,lowcost,

fasttemperaturerising,goodheatinsulation,andthetemperaturesignalcanbeeasilyextracted.Car-
bontubewasusedasaheatingelementforside-heatinginourexperiments.Thesizeofthesamplein
thecellcanreach3mmindiameter,and7mminheight.Therelationshipbetweentheheatingelectric
powerandcelltemperaturewascalibratedwithPt6%Rh-Pt30%Rtthermocouplesunderdifferent
pressures.Theexperimentalresultsindicatethatthetemperaturecanreach1700℃undertheoilhy-
draulicpressureof40MPa(cellpressureisabout10GPa).Thetemperaturecankeepstableformore
than2hunderafixedpower.
Keywords:hinge-typecubic-anvilpress;split-spherelargevolumehighpressureapparatus;heatingele-
ment;temperaturecalibration
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