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一套基于六面顶高压装置的静水压
高频介电测试系统
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  摘要:以一套6×14400kN六面顶高压装置和一台Agilent4294A精密阻抗分析仪为主

体,建立了一套静水压高频介电实时测试系统。通过固体传压介质预成型方法,解决了液体测

试腔在固体传压介质中的密封以及包括4根微同轴电缆在内的多根测量导线引出密封边问

题,将常压下通用的四同轴阻抗谱测试技术引入了高压研究。液体测试腔容积可达(⌀13×
15)mm3,可同时容纳10mm×10mm样品、高频测试夹具、温度与压力传感器、加热装置,以
及包括4根外径为1.6mm、特性阻抗为50Ω微同轴电缆在内的16根引线,进行室温至

300℃、常压至3GPa静水压力、测试频率40Hz~5MHz范围材料的四线阻抗谱测量,实验误

差小于3%。利用这套装置观察了室温下,BaTiO3 单晶在约2.6GPa静水压力下的压致

铁电-顺电相变。
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1 引 言

  与常压下铁电体的温度介电谱相比,静水压力下的介电谱能够分离出温度与压力对材料物理性质

的不同影响,是一种相对“干净”的研究方法。这一特点决定了静水压介电谱,包括压力介电谱、温度介

电谱和频率介电谱,一直是探索铁电相变微观机制的重要补充手段,并在早期解释氢键型铁电相变机理

中发挥了重要作用。而在近期有关PLZT等材料发生弥散相变的起因研究中[1-6],这一方法继续提供了

许多独特的实验结果,并充分展示了静水压频率介电谱测量在静水压介电谱中应占据的重要地位。由

于高压技术与介电测试技术的双重复杂性,长期以来只有少数研究小组能够开展这方面的研究。以常

压下有大量深入研究工作发表的BaTiO3 为例,迄今只有3篇静水压介电谱研究文章发表。其中只有

Samara等人[7]系统地研究了压力及温度对BaTiO3 压致相变临界温度及介电常数等的影响,并在文中

明确给出静水压介电谱测量频率为1kHz;Decker[8]等首先利用一台六面顶设备开展了BaTiO3 静水压

介电谱的测量,证实了BaTiO3 三临界点的存在;Ishidate[9]等首先利用六面顶高压装置测量了5GPa
以上BaTiO3 的静水压介电谱,由于无法将两根普通测量导线自密封边直接引出,因而采取了测量导线

与碳化钨顶锤连接,再通过碳化钨顶锤连接至介电测量仪器的做法,导致实验数据误差较大,在文中没

有给出具体的实验数据曲线。目前,由于引线困难,常压下通用的四同轴电缆阻抗测量技术基本无法在

静水压介电测量中实现,静水压介电谱的测试频率上限只能达到约1.5MHz[1]。本工作通过固体传压
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介质预成型方法,解决了多根微同轴电缆穿出密封边的困难,实现了5MHz以下静水压四线阻抗谱

的测量。

2 实 验

  采用一台6×14400kN六面顶高压装置,顶锤端面为28mm×28mm,固体传压介质采用外形尺

寸为37.5mm×37.5mm×37.5mm的叶蜡石立方体,沿立方体一面中心线剖为两半,内置密封的圆

柱型聚四氟乙烯测试腔,测试腔容积为(⌀13×15)mm3,采用硅油作为传压介质。四根微同轴电缆与

其它细测量引线按粗细搭配,沿叶蜡石立方体中心平面对角线的四个方向引出。为了降低实验误差,采
用了外径为1.6mm、特性阻抗为50Ω的进口双屏蔽微同轴电缆,采用一片5mm×5mm[100]取向的

BaTiO3单晶,单晶置于液体测试腔内自制的高频测量夹具中。装配如图1所示。

图1 测量装配示意图

Fig.1 Thediagramofmeasurementassembly

微同轴电缆单根总长为18cm,穿出密封边后

通过SMA-BNC转换头进行转换,实现与四根粗

同轴电缆的连接,四根粗同轴电缆最后连接至一台

Agilent4294A精密阻抗分析仪的各端口。从自制

的高频测量夹具至 Agilent4294A端口,电缆的总

长度约为0.9m。其它测量引线通过一台Keithley
2700多通道台式万用表连接至控制计算机。

实验时首先将与液体测试腔、同轴电缆、测量引

线外形尺寸相同的硬质合金圆棒放入叶蜡石立方体

中,加压至预定实验压力,卸压后将已形成密封边的

叶蜡石立方体从中线分开,取出硬质合金圆棒,放入

连接好引线的液体测试腔。为了避免取出硬质合金

圆棒时破坏密封边,事先在硬质合金圆棒表面进行

了润滑。
为了避免测量引线过长引入误差,在高压实验开始前利用Agilent4294A对全套测量装置进行了

仔细的校正。

3 结果与讨论

3.1 叶蜡石立方体预成型

  利用六面顶高压装置进行测量,在最初的加压过程中,叶蜡石立方体发生剧烈流动,最后形成密封

边,由于叶蜡石流动极易造成液体测试腔变形、泄漏,因而引线被挤断;而在形成密封边后,叶蜡石立方

体只有少量流动。根据这一原理,在采用叶蜡石立方体预成型方法后,在3GPa压力内的测量过程中基

本不会发生断线,实验结束后同轴电缆外形基本完好。

3.2 静水压力下的四同轴阻抗谱测量技术

  由于四同轴阻抗测量技术具有较高的精度,因此被广泛地使用于常压下的介电谱测量中。但由于

高频信号随电缆长度急剧衰减,一般15MHz的高频信号经1m同轴电缆传输后即衰减至90%以上,因
此如何缩短高压密封腔与介电测量主机之间的距离,是获得较高测量精度的另一关键因素,实验中应尽

量缩短介电测量主机与六面顶高压装置间的距离;此外,由于微同轴电缆线径较细,信号损耗较大,因此

在穿过密封边后立即将其转换为标准50Ω粗同轴电缆,并采用了损耗较小的进口双屏蔽微同轴电缆。
在采取这些措施后,经过仔细校正,全套装置具有较高的测试精度。全套高压测量装置的精度采用如下

方法验证:首先在常压下利用Agilent4294A主机与自制夹具连接,直接测量BaTiO3 单晶的频谱,然后

将经过一次高压实验的全套高压测量装置在常压下与Agilent4294A连接,将样品放于其中的自制高

压测量夹具中,进行介电频谱测量,将实验结果进行比较。图2显示了阻抗测量的关键参数相位角和电

容量的误差均小于3%,损耗角正切(tanδ)增加不超过1%。主机直接测量结果中电容量、tanδ和相位
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角随介电频率的变化趋势同其他作者数据略微不同,主要是来自自制标准四线法测量夹具,与自制静水

压介电测量系统无关。

 (a)Capacitance          (b)tanδ            (c)Phaseangle

图2 常压下测量精度验证(1.自制高压测量装置测量结果;2.标准四线阻抗法测量结果)

Fig.2 Theevaluationofmeasurementaccuracyatambientpressure
(1.Datameasuredbyself-madesystem;2.Datameasuredusingthestandardfour-wiremethod)

3.3 BaTiO3 的压致铁电-顺电相变观察

  由于BaTiO3 压致铁电-顺电相变临界压力点有较可靠的实验结果发表,利用这套测量装置观察

了约15℃室温下BaTiO3 压致铁电-顺电相变过程。图3是[100]取向的BaTiO3 单晶相对介电常数

随压力的变化关系,压力以系统油压作为单位,以实时测量的Bi电阻相变点(图4)作为精确压力参考

点,金属Bi在约2.59GPa时发生相变,与文献报道的BaTiO3 在约2.6GPa的室温临界压力值[7]接近。
由图4可知,Bi相变中点约等于35MPa系统油压,正好位于BaTiO3 相变中点,说明实验结果与现有文

献报道[7]基本一致。本次实验中相变过程过于平缓,这可能与自制的高压测量夹具有关,这种现象在

Decker等[8]发表的文章中也曾经提及。

图3 [100]取向BaTiO3 单晶相对介电常数与压力关系

Fig.3 Pressuredependenceoftherelativedielectric
constantof[100]BaTiO3singlecrystal

图4 压力标定

Fig.4 Pressurecalibration

4 结 论

  (1)通过采用叶蜡石传压介质预成型、双屏蔽

微同轴电缆等技术,实现了基于六面顶高压装置的静水压四线阻抗谱测量。
(2)通过常压测试比较和高压下BaTiO3 相变过程观察等手段,证明本套测量装置具有较高的测试

精度。
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AHighFrequencyHydrostaticPressureDielectricityMeasuringSystem
BasedonCubicAnvilApparatus
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Changzhou213164,China;
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Abstract:Byaself-madesystembasedonacubicanvilhigh-pressureapparatusandanAgilent4294A
accurateimpedanceanalyzer,realtimehighfrequencydielectricitymeasurementunderhydrostatic
pressureisrealizedbythestandardfour-wiremethodwidelyusedinambientpressuredielectricre-
search.Thesealingofliquidcellinsolidpressure-transmissionmediumandmultisignallinesout
throughgasketsincludingfourmicro-coaxialcablesisachievedbythepre-formationofpyrophyllite
cubetogetherwithgaskets.Thetestingfixture,10mm×10mmsample,pressure-temperaturesensors
andasmanyas16signalwiresincluding4micro-coaxialcableswithanouterdiametersof1.6mmre-
spectivelycanbecontainedsimultaneouslyinaliquidtestingcellwithavolumeof(⌀13×15)mm3.
Four-wireimpedancespectroscopycanbeobtainedbythissysteminameasurementrangeofroom
temperatureto300℃,ambientpressuretoabout3GPahydrostaticpressureandtestingfrequency
from40Hzto5MHzwithanexperimenterrorbelow3%.Thepressureinducedferroelectric-para-
electricphasetransitionofaBaTiO3singlecrystalisobservedusingthissettingup.
Keywords:BaTiO3;hydrostaticpressure;four-wiremethod
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