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六面顶压机上常温高压超声测量的
样品组装设计

*
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(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:简要介绍了高压超声测试技术中样品组装的设计原则。设计了一套新的样品组装,
并测量了纯Al和纯Cu在常温下的等温状态方程。实验结果表明,新的组装能够实现较理想

的准静水压加载,同时也能够测试出良好的超声信号。分析了六面顶压机上常温超声测量的

主要误差来源。
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1 引 言

  超声脉冲回波法是静高压实验中的重要测试技术之一[1],目前在大多数静高压加载装置中,可以利

用这种测试技术从事材料高压物性的研究,如:活塞-圆筒、六面顶压机、八面顶压机[2],以及近年来比较

流行的金刚石对顶压机(DAC)等[3]。在这些装置中,活塞-圆筒装置可以用液体作传压介质[4],实验中

的静水压最好,但产生的最高压力比较低(一般不超过1GPa),因此这种装置目前很少使用。在DAC
装置上进行超声测量是近几年发展起来的实验方法[5-6],目前尚处于探索阶段。而六面顶压机是国内最

常见的静高压设备,在大腔体加载装置中,该设备操作相对简单,对实验条件的要求比较低。因此在六

面顶压机上用超声脉冲回波法进行超声测量,是目前国内测量材料等温状态方程的主要方法之一。
不过,在六面顶压机上用液体作传压介质一直是实验技术中的障碍,而用固体作传压介质,在实验

中非静水压的问题则是无法避免的,这将取决于实验样品组装设计,它是高压超声测试技术中的重点,
也是难点。合理的样品组装设计,不仅可以减小非静水压对实验结果的影响,同时也是实验系统具有良

好的声学通道的关键。本工作根据六面顶压机装置的特点,并汲取Li等人[7]所设计的样品组装的优

点,设计了一套适用于六面顶压机中测量金属样品常温状态方程的样品组装,并测量了纯Al和纯Cu
在常温下的状态方程。实验结果表明,样品组装设计是合理的,可以借鉴到其它材料高压等温状态方程

的研究中。

2 样品组装设计

  在高压超声测试技术中,样品组装的设计必须遵循一个基本原则,即样品组装要确保测试系统有良

好的声学通道,这是实验得到稳定可靠的测试信号的关键。同时样品组装要适用于状态方程测量,需要

考虑非静水压的影响,其设计要保证在高压下样品的塑性形变尽可能小。
声学通道的设计必须确保在可控制的高温高压环境下,能精确地测定超声在已知长度的样品中传

播的时间,至少要满足三个条件:(1)有足够强度的超声波能够传输到样品上;(2)样品界面上的反射

波能无扰地被检测到;(3)能基本上克服高温高压环境给信号带来的干扰。因此样品组装中用于作声
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学通道的缓冲棒材料需有良好的声学品质,其弹性强度与样品周围传压介质的相差不大。
在实验中要减小非静水压的影响,其关键在于样品组装中传压介质的选取。一般理想的固体传压

介质应符合以下几个要求:(1)具备传递压力的流体静压特性,实际选取时是按剪切强度的大小来选择

材料,传压介质的剪切强度越小,压力梯度越低,传压效果越接近静水压;(2)可压缩性尽量低,这样传

压介质的内摩擦消耗少,传压效率高;(3)应具有化学惰性。

Li等人[7]所设计的组装比较合理,其设计有几点是可取的:(1)选取铅作主要的内传压介质,一般

说来,金属材料的压缩率小于非金属材料,选用金属材料作传压介质是合适的,而铅的剪切模量为

5.6GPa[8],在常用的金属材料中是最小的,高压下,其流动性是其它常用金属无法比拟的,因此铅是非

常理想的传压介质;(2)在样品上界面和压砧之间设置了一块2μm厚的金箔,它不仅有透声的作用,同
时在一定程度上减小了界面的压力差;(3)样品的下界面用聚四氟乙烯作传压介质,这种材料不仅传压

效果好,同时其声阻抗很小,可以大大加强样品下界面的回波信号。总体来说,Li等人设计的组装适用

于八面顶压机上的超声测量,但要适用于六面顶压机,其设计需要做一定的修改。从Li等人的压力标

定实验中可以看出,样品上表面的压力大于下表面,主要是由于金箔过薄,没有实现理想的缓冲效果。

不过八面顶压机的腔体较小,压砧的行程短,表面的应力差给样品造成的塑性形变不明显。但在六面顶

压机中,由于样品的尺寸相对较大,同时压砧的行程长,样品和压砧间需要设置缓冲棒,以尽量减小表面

应力差的影响。张婷[9]设计的样品组装忽略了这一点。

图1 新的样品组装设计

Fig.1 Newsampleassembly

根据上述分析,我们设计了一套新的样品组装,
如图1所示。与Li、张等人设计的组装相比,其主

要有以下不同之处。
(1)样品在组装的中心。六面顶压机装置是中

心对称的,实验中样品适合置于加载装置的中心,以
满足各压砧同步压缩的要求。

(2)样品上界面和压砧之间设置较长的缓冲

棒。原则上讲,应该选用Au、Ag、Pb等材料作缓冲

棒。但Pb的声衰减比较大,而Au、Ag等材料比较

昂贵,不适合作耗材。从经济角度考虑,选用Al、Sn
等材料作缓冲棒,它们的强度与Pb相差不大,但压

缩率较大,其传压效果不及Pb。在高压下,这种设

计使得样品在长度方向的塑性形变比其它两个方向较为明显。
(3)组装中没有钢套管。钢套管的主要作用是防止内传压介质泄漏,但钢套管的强度比较大,可能

会影响传压效率。由于样品在组装的中心,即使没有钢套管,实验中也不会出现内传压介质外泄的

情况。
(4)高压聚乙烯作为样品下界面的传压介质,在高压下它的特性与聚四氟乙烯是类似的。
下面通过实验来验证这套组装的合理性。

3 实验方法

  实验系统包括六面顶压机、脉冲发生/接收器、超声换能器和数字示波器等,测量系统示意图如2所

示。六面顶压机的型号是 Yl75-800D,其压力由压力程控系统控制,脉冲发生/接收测量仪的型号是

Panametrics5077PR,超声换能器由中国科学院声学研究所研制,纵波换能器谐振频率为5MHz,横波

换能器谐振频率为2MHz,数字示波器的时间测量精度可达1ns。样品的尺寸为⌀12mm×6mm,叶
蜡石的尺寸为32mm×32mm×32mm。测量Al的声速时用Sn作缓冲棒,测量Cu的声速时用Al作

缓冲棒。实验压力由Bi、Ba、Tl等压标材料标定,其误差估计为5%。
具体的实验方法是:(1)用千分尺测量样品的初始长度,声速测量完成后,回收样品并测量其长度,
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通过样品长度的变化,来判定实验是否在准静水压下进行;(2)加压后,记录压力表上的油压,并利用数

字示波器测量出不同压力下超声波在样品中的走时。

图2 多压砧弹性波速度测量系统示意图

Fig.2 Schematicofelasticwavevelocitymeasurement

4 实验结果与分析

4.1 准静水压

  目前国内外对高压超声测试技术中准静水压没有统一的定义,我们拟定实验是在准静水压下进行

的,必须满足以下几点:
(1)叶蜡石块外形完整,六面压缩均匀,内传压介质无泄露;
(2)样品无明显形变,上下表面保持平行;
(3)实验前后样品长度变化小于2%。由于样品长度方向的介质传压效果不及侧面,因此长度方向

的塑性形变明显大于其它两个方向,这两个方向的塑性形变可以认为是相等的。如果长度的变化小于

2%,则其它两个方向的变化小于1%。
我们选取Al和Cu两种材料进行了14次声速测量实验,主要观察实验前后样品长度变化,以判定

是否实现准静水压。具体的实验数据列入表1和表2中,实验的压力范围为2.0~4.1GPa。

表1 Al样品长度变化

Table1 ChangesofAlsamplelength

Al
sample

Initiallength
/(mm)

Lastlength
/(mm)

Lengthchange
/(%)

Al-p1 6.090 6.106 0.26

Al-p2 6.082 6.045 0.61

Al-p3 6.105 5.975 2.13

Al-p4 6.083 5.983 1.64

Al-s1 6.069 5.892 2.92

Al-s2 6.051 6.140 1.47

Al-s3 6.106 6.188 1.34

表2 Cu样品长度变化

Table2 ChangesofCusamplelength

Cu
sample

Initiallength
/(mm)

Lastlength
/(mm)

Lengthchange
/(%)

Cu-p1 6.081 6.028 0.87

Cu-p2 6.067 6.055 0.20

Cu-p3 6.085 6.103 0.30

Cu-p4 6.105 6.115 0.16

Cu-s1 6.046 5.999 0.78

Cu-s2 6.085 6.083 0.03

Cu-s3 6.125 6.078 0.77

表1中,Al-p1~Al-p4为1#~4#Al样品纵波声速测量,Al-s1~Al-s3为5#~7#Al样品横波声速

测量;表2中,Cu-p1~Cu-p4为1#~4#Cu样品纵波声速测量,Cu-s1~Cu-s3为5#~7#Cu样品横波声

速测量。表1和表2中的初始长度为未受压的样品长度,最终长度为回收样品长度,每个样品的长度测

量只进行一次。从表1和表2中可以看出,有12个样品的长度变化在2%以内,这些实验实现了准静

水压。另外,在有的实验过程中,6个压砧没有做到同步压缩,使得有些回收样品出现长度增长的情况。
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需要说明的是,由于没有X光机,实验中无法测量样品在高压下的变化,只能通过实验前后的形状变化

来大致判断实验是否在准静水压下进行。

4.2 回波信号

  高压下纯Al和纯Cu样品中横波和纵波的测试波形如图3、图4所示。
图3、图4为在3.0GPa压力下的超声回波信号,标识“1”和“2”分别为样品上、下界面的回波信号,

从波形中很容易判读出超声波在样品内的走时,说明样品组装中的声道设计是非常理想的。值得一提

的是,超声波在样品内传播的过程中,其幅度存在一定的衰减,其后果是超声波在样品下界面的回波强

度一般比较小,接收器接收到的波形很差,超声波在样品中的走时不易判读。而在上述波形中,不存在

这种情况,原因是样品的声阻抗远大于其下界面的传压介质。

图3 纯Al中横波(左)和纵波(右)的回波信号

Fig.3 Acousticoftransverse(left)andlongitudinalwave(right)inAlsamples

图4 纯Cu中横波(左)和纵波(右)的回波信号

Fig.4 Acousticoftransverse(left)andlongitudinalwave(right)inCusamples

4.3 Al、Cu等温状态方程

  利用这套组装测量Al、Cu的等温状态方程,其超声波数据列入表3中。vp、vs 分别表示纵波和横

波速度。用文献[10]中的方法进行数据处理,可以得到纯Al和纯Cu在常温下的等温状态方程,其常

温状态方程参数KT0、K′T0列入表4中。
表3 高压下横波与纵波速度测量数据

Table3 Experimentaldataoftransversewaveandlongitudinalwaveunderpressure

p/(GPa)
Al

vp/(km/s) vs/(km/s)
Cu

vp/(km/s) vs/(km/s)

2.1 6.80 3.39 4.97 2.26
2.4 6.88 3.44 5.00 2.27
2.7 6.96 3.49 5.03 2.78
3.1 7.03 3.53 5.06 2.29
3.4 7.11 3.58 5.09 2.30
3.7 7.18 3.62 5.12 2.30
4.1 7.24 3.66 5.14 2.31
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表4 纯Al和纯Cu在常温下的等温状态方程参数

Table4 ParametersofisothermalcompressionofAlandCuat300K

Parameter Al Cu Parameter Al Cu

KT0/(GPa) 73.1 143 KT0/(GPa) 72.7[11] 137[12]

K′T0 4.16 5.60 K′T0 4.42[11] 4.77[12]

  在上述实验中主要存在几个方面的问题。(1)实验无法在一个样品中同时测得纵波和横波速度。
要计算出样品的体模量KT0以及其对压力的偏量K′T0,必须同时测量出超声波在样品内传播时的纵波

和横波速度,但这套样品组装无法做到这一点,只能分别测出同种材料两个样品中的纵波和横波速度。
这种方法在理论上是没问题的,但由于用固体作传压介质,实验的重复性比较差,即使两次实验的技术

状态是相同的,实验在两个样品内实现的压力还是有差异的。(2)压力标定。这是实验最大的误差来

源,实验每采用一种新的样品组装,都必须重新进行油压-压力曲线标定。目前国内外通用的方法是,用

Bi、Tl、Ba等金属在高压下发生结构相变时的压力点作为参考点[13],而这些参考点的误差在3%以上,
再加上实验系统误差,所以实验标定的压力曲线其误差在5%左右。(3)高压下样品长度的计算。受到

实验设备的限制,实验中无法测量出样品在高压下的长度,只能根据Cook[14]公式近似求出样品在各压

力点下的长度,在准静水压下,会带来一定的误差。因此表4中的实验结果存在一定的偏差是正常的。
另外,上述问题的存在,使得实验结果的误差分析非常困难。从理论上讲,超声测量的精度可达0.1%,
但是不同的实验装置、数据处理方法均会给实验结果带来一定的误差,通过对比不同来源的超声测量数

据,不难发现,它们存在一定的分散性,尤其是K′T0的分散性非常大。因此,在数据处理中,通常的做法

是将不同来源的超声测量数据汇集在一起,通过综合对比分析,大致给出实验结果的误差范围。不过,
这已经超出了本工作所研究的内容。

总之,通过上述实验结果分析说明,本工作中所设计的样品组装是合理的。

5 结 论

  在静高压实验中,非静水压的问题是客观存在的。人们一方面试图建立相应的理论来解决这个问

题[15];另一方面,在实验上设计合理的组装结构来减小样品在高压下的塑性形变,这也是一个有效的途

径。本工作所设计的样品组装虽然没有完全解决静水压的问题,但大大减小了样品在高压下的塑性形

变。实验结果表明,这套组装不仅可以实现准静水压,得到清晰的超声回波信号,同时,Al、Cu的等温状

态方程与其它测量方法的测试结果是一致的,说明这套组装设计是比较合理的。需要补充的是,虽然在

超声测试技术中,样品组装的设计基本原则是一致的,但组装的设计还必须考虑实验设备条件以及所研

究的内容,因此所有的组装均有一定的适用范围。本工作设计的组装只适用于六面顶压机,用于一般金

属材料的等温状态方程测量,并不一定适用于其它超声测量实验。

References:

[1] LiBS,GwanmesiaGD,LiebermannRC.SoundVelocitiesofOlivineandBetaPolymorphsofMg2SiO4atEarth’s
TransitionZonePressures[J].GeophysResLett,1994,23(17):2259-2262.

[2] HouckJG,HuttonUO.HighPressureMeasurement[M].London:Butterworths&Co,1983:221.
[3] MaoHK,BellPM.High-PressurePhysics:SustainedStaticGenerationof1.33to1.72Megabars[J].Science,

1978,200:1145-1147.
[4] ChristensenNI.Fabric,SeismicAnisotropy,andTectonicHistoryoftheTwinSistersDunite,Washington[J].Ge-

ologicalSocietyAmBull,1997,78:301-317.
[5] StevenDJ,HartmustS,HansJR.ShearWavesintheDiamond-AnvilCellRevealPressure-InducedInstabilityin

(Mg,Fe)O[J].PNAS,2004,101:5867-5871.

533 第3期          王青松等:六面顶压机上常温高压超声测量的样品组装设计



[6] StevenDJ,JosephRS,HartmutS.SoundVelocitiesandElasticConstantsofIron-BearingHydrousRingwoodite
[J].PhysEarthPlanetaryInteriors,2004,47:143-144.

[7] LiBS,JacksonI,GasparikT.ElasticWaveVelocityMeasurementinMulti-AnvilApparatusto10GPaUsingUl-
trasonicInterferometry[J].PhysEarthPlanetaryInteriors,1996,98:79-91.

[8] FengR.Ultrasonichandbook[M].Nanjing:NanjingUniversityPress,1999:112.(inChinese)

冯 若.超声手册 [M].南京:南京大学出版社,1999:112.
[9] ZhangT.UltrasonicMeasurementsandIsothermalEquationofStateforThreeFCCMetalsunderStaticPressure

[D].Chengdu:SichuanNormalUniversity,2003:35-38.(inChinese)

张 婷.静高压加载下几种面心立方金属的超声测量与等温状态方程研究 [D].成都:四川师范大学,2003:35-38.
[10] AndersonOL.TheUseofUltrasonicMeasurementsunderModestPressuretoEstimateCompressionatHigh

Pressure[J].JPhysChemSolids,1966,27:547-565.
[11] SyassenK.IsothermalCompressionofAlandAgto12GPa[J].JApplPhys,1978,49:212-219.
[12] DuffyTD,StevenDJ,HartmutAS,etal.SoundVelocitiesatHighPressureandTemperatureandTheirGeo-

physicalImplications[J].JGeophyRes,1992,97:4503-4520.
[13] LiBS,ChenGL,GabrielD.SoundVelocityMeasurementsatMantleTransitionZoneConditionsofPressureand

TemperatureUsingUltrasonicInterferometryinaMultianvilApparatus[J].PhysEarthPlanetaryInteriors,1998,

101:41-59.
[14] XieHS.IntroduceofEarthInteriors[M].Beijing:SciencePress,1997:21(inChinese)

谢鸿森.地球深部物质科学导论 [M].北京:科学出版社,1997:21.
[15] UchidaT,FunamoriN,YagiT.LatticeStraininCrystalsunderUniaxialStressField[J].JApplPhys,1996,80:

739-746.

DesignoftheSampleAssemblyforUltrasonicMeasurement
atHighPressureand300KinSix-SideAnvilCell

WANGQing-Song,WANGZhi-Gang,BIYan

(LaboratoryforShockWaveandDetonationPhysicsResearch,

InstituteofFluidPhysics,CAEP,Mianyang621900,China)

Abstract:Weintroducedbrieflytheprincipleofdesignofsampleassemblyforultrasonicmeasurements
athighpressure,anddesignedanewkindofsampleassemblytomeasuretheisothermalcompression
ofAlandCuat300K.Idealquasi-hydrostaticloadingwasrealized,andhigh-qualityultrasonicsignals
wereobtainedunderhighpressure.Itwasindicatedthatthedesignofsampleassemblywasreasona-
ble.Weanalyzedinbriefmainuncertaintyofultrasonicmeasurementinsix-sideanvilcellat300K.
Keywords:sampleassembly;ultrasonicmeasurement;six-sideanvilcell
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