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  摘要:用四点电极法及磁控溅射结合光刻集成电极的方法,测量了铁在25GPa压力下的

电阻随压力的变化;用微区X射线衍射仪原位测量了铁在25GPa压力下晶胞参数随压力的

变化关系。实验结果表明,铁在13.7GPa时发生相变,由体心立方相转变为六方密堆相,在

18.1GPa时相变结束。利用高压下铁的电阻数据,结合X射线衍射结果,推导出铁的电导率

随压力的变化关系。

  关键词:铁;高压电导率;DAC;高压X射线衍射

  中图分类号:O521.2   文献标识码:A

1 引 言

  铁是典型的过渡金属,作为地球与类地行星核部物质的主要组分之一,其高压性质长期以来受到高

压物理学家与地球物理学家的广泛关注和持续研究[1-5]。高压下铁的电导率的测量不仅在解释地磁场

的产生及维持,而且在构造全区状态方程中有重要意义。近几十年来在金刚石压机中测量电阻的技术

得到了很大的发展。1981年,Mao和Bell[6]在MgO垫片上采用准四点法测量了金属的电阻,Sakai[7]在
1999年报道了用两点法测量高压低温电阻。Reichlin[8]和Garg[9]也分别采用在金属垫片上镀 Al2O3
等作绝缘层的方法测量了高压电阻。近年来,国内在高压下物质的电学性质方面的研究工作也取得了

一定的进展,鲍忠兴[10]等用引线电极的方法研究了几种半导体及氧化物的高压电学性质;高春晓[11]等

用磁控溅射及光刻的方法在DAC砧面上集成了电极,使得集成高压电学的测量技术得到了很大的发

展,他们在半导体及绝缘体的高压电阻的测量中做了大量工作。金属材料如铁等由于其电阻较小(压腔

内约1mΩ),故而对其高压电学性质的研究开展得较少。我们在本工作中发展了传统的四点电极法,并
采用磁控溅射及光刻的方法在DAC砧面上集成了四点电极,研究了铁在25GPa压力下的电学性质。
同时为了推导出铁的电导率的数据,并进一步验证电学测量的结果,在微区X射线衍射仪上原位测量

了铁在高压下的结构常数,在25GPa的压力范围内,全面研究了铁的电学性质及结构相变。

2 实 验

  在引线电极法高压电学实验中,在垫片的压痕处金属电极经常被金刚石压断。为了解决这个问题,
在实验中选择了不同尺寸的金刚石作压砧,上砧面是直径为1mm的金刚石,下砧面是直径为0.5mm
的金刚石,如图1所示,这样在垫片上大砧面产生的压痕非常浅,将电极及样品分布在大砧面上,从而有

效地防止了电极的断裂。实验中用250μm厚的T301钢作垫片,预压后在垫片中钻孔(200μm),在孔

中放置红宝石微粉(小于1μm),将压机合上后用手加压,重复几次后将1μm厚的Mylar膜放在红宝石
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微粉上加压至15GPa以上并保压4~

图1 由不同大小的金刚石组成的压砧在垫片上产生的压痕示意图

Fig.1 Theschematicofthegasketindentedby
twodiamondswithdifferentsize

5h后,即形成绝缘垫片。Mylar膜一

方面可以提供一个比较好的静水压环

境,另一方面可以防止Al2O3 微粉粘

在砧面上。样品是⌀75μm 的铁丝

(纯度99.99%,Alfa公司),电极采用

⌀25μm的金丝(纯度99.999%,Alfa
公司)。为了保证样品与电极之间有

可靠的欧姆接触,将样品与电极在煤

油的保护下用放电法焊接在一起后固

定在上砧面上,电阻测量时铁丝两端

通入20mA的恒定电流,在金丝的两

端用8位万用表(Hewlett-Packard,3458A)测电压。压力测量采用红宝石荧光法。另外也利用磁控

溅射及光刻的方法在DAC砧面上集成了四点电极,如图2所示,Mo电极宽度为20~25μm,样品长度

为150μm,电极上镀氧化铝作绝缘层,垫片内放氧化铝粉末作绝缘介质,电流由外面的两个电极端输

入,由内侧的两个电极端测电压。实验方法在文献[11]中作了详细的介绍。

X射线衍射实验在Bruker公司生产的SMARTAPEX微区X射线衍射仪上完成,金刚石压机是

我们自行设计加工的大角度压机,实验中用的是钼靶,X射线衍射2θ角范围可达45°。高压实验中采用

红宝石测压,用250μm的金属铼作垫片,分别在有传压介质(甲醇、乙醇、水按16∶3∶1比例混合)和没

有传压介质的情况下进行了X射线衍射,以确定静水压对铁的结构相变的影响。

图2 金刚石砧面上集成的四点电极图案及样品装填图

Fig.2 Designofthefourprobeelectrodesonthediamondanvilandtheimageoftheloadedsample

3 结果与讨论

  在常温常压下,铁是体心立方结构。高压下(大于13GPa)铁由体心立方相变为六方密堆结构。电

学实验中测得的数据是铁丝的电阻,想得到电阻率的数据必须知道样品的尺寸。铁丝样品的初始体积

是已知的,加压后的铁丝由圆柱体变为长方体,通过X射线衍射实验可以得到铁的体积随压力的变化,
不同压力下样品的长度可以由显微镜精确地读出,这样不同压力下电阻的数据可以换算成电导率的数

据。为了得到铁的体积随压力的变化关系并验证电学测量的准确性,进行了X射线衍射实验,并对数

据进行了拟合。
图3是铁在不同压力下的X射线衍射图,从图3(a)上的曲线上可看出,当压力增加到13.7GPa

时,衍射谱发生了变化,出现了新的衍射峰,是铁的六方密堆相的(101)晶面衍射峰。这说明铁由体心立

方开始相变为六方密堆结构的压力在13.4~13.7GPa之间;当压力增加到18.1GPa时,如图3(b)所
示,体心立方相的衍射峰完全消失,铁完全转变为六方密堆结构。表1是经计算得出的室温下铁的晶胞
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常数随压力的变化,所得的结果和 Mao[12]等的结果基本相同。对数据进行拟合后得到

体心立方 a=2.864(1+p/275)-0.058±0.001 (1)
六方密堆 a=2.500(1+p/325)-0.040±0.001, c/a=1.604±0.002 (2)

图3 不同压力下铁的X射线衍射谱图

Fig.3 X-raydiffractionpatternofironunderdifferentpressures

图4 铁的电导率随压力变化曲线

Fig.4 Electricalconductivityofiron
underdifferentpressures

  利用电学测量得到的电阻数据,结合X射线衍

射测量铁的体积随压力的变化关系,得到了铁的电

导率数据。图4是铁的电导率随压力的变化曲线,
图中数据点的大小代表实验误差。将电导率的实验

数据与前人工作进行了对比[13-14],发现吻合得很好。
从图4可以看出,在曲线上存在两个拐点,将曲线分

段拟合后得出两个拐点对应的压力值是12.9GPa
和18.1GPa,分别对应着铁从体心立方相变为六方

密堆结构的相变开始和结束的压力值,与X射线衍

射得到的结果符合得很好。从曲线可以看出,不同

结构的铁的电导率随压力变化的趋势是不同的,体
心立方相的电导率随着压力的增加而增加,当体心
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立方相开始向六方密堆相转变时,电导率随着压力的增加而减小,相变结束后六方密堆相的电导率随着

压力的增加也出现减小的趋势,但是变化的速度明显放慢。

表1 X射线衍射实验确定的室温下铁的晶格常数及体积随压力的变化

Table1 Experimentaldataofthepressureeffectonthelatticeparameters

andthemolarvolumeofironatroomtemperature

p
/(GPa)

abcc/(nm)
(±0.0001)

ahcp/(nm)
(±0.0001)

chcp/(nm)
(±0.0001)

c/a
Vbcc/(cm3/mol)

(±0.01)
Vhcp/(cm3/mol)

(±0.01)
ΔV/(cm3/mol)
(±0.01)

4.6
6.1
8.0
9.8
11.9
12.8
13.1
13.4
13.7
14.3
14.7
15.0
15.4
15.8
16.2
16.5
17.3
17.7
18.1
18.6
19.0
19.8
20.7
22.3
23.1
24.8

0.2839
0.2830
0.2821
0.2814
0.2805
0.2802
0.2801
0.2800
0.2794
0.2795
0.2792
0.2792
0.2794
0.2788
0.2790
0.2788
0.2791
0.2793
-
-
-
-
-
-
-
-

-
-
-
-
-
-
-
-

0.2463
0.2465
0.2463
0.2462
0.2462
0.2461
0.2461
0.2460
0.2461
0.2461
0.2460
0.2454
0.2457
0.2451
0.2453
0.2449
0.2449
0.2441

-
-
-
-
-
-
-
-

0.3952
0.3954
0.3952
0.3952
0.3952
0.3948
0.3950
0.3950
0.3952
0.3950
0.3950
0.3941
0.3946
0.3939
0.3938
0.3927
0.3927
0.3913

-
-
-
-
-
-
-
-

1.604
1.604
1.604
1.605
1.605
1.604
1.605
1.606
1.606
1.605
1.606
1.606
1.606
1.606
1.606
1.604
1.604
1.603

6.89
6.82
6.76
6.71
6.64
6.62
6.62
6.61
6.56
6.57
6.55
6.55
6.56
6.53
6.54
6.53
6.54
6.56
-
-
-
-
-
-
-
-

-
-
-
-
-
-
-
-
6.25
6.26
6.25
6.24
6.24
6.23
6.24
6.23
6.24
6.24
6.23
6.19
6.21
6.17
6.18
6.14
6.14
6.08

-
-
-
-
-
-
-
-

-0.31
-0.31
-0.30
-0.31
-0.32
-0.30
-0.30
-0.30
-0.30
-0.32
-
-
-
-
-
-
-
-

4 结 论

  利用四点电极法及磁控溅射结合光刻集成电极的方法,测量了铁在25GPa压力下的电阻随压力的

变化;并结合原位X射线衍射实验得到的铁的高压晶格常数,推导出高压下铁的电导率随压力的变化

关系。体心立方相铁的电导率随着压力的增加而增加,当压力增加到13.7GPa时,体心立方相开始向

六方密堆相转变,电导率随着压力的增加而减小,压力增加到18.1GPa时,相变结束。六方密堆相铁的

电导率随着压力的增加也出现减小的趋势,但是变化的速度明显放慢。
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ElectricalConductivityandX-RayDiffractionStudyof
IronunderHighPressures

HUANGWei-Jun1,CUIQi-Liang1,BIYan2,ZHOUQiang1,ZOUGuang-Tian1

(1.NationalLaboratoryofSuperhardMaterials,JilinUniversity,Changchun130012,China;

2.LaboratoryforShockWaveandDetonationPhysicsResearch,

InstituteofFluidPhysics,CAEP,Mianyang621900,China)

Abstract:Fourelectrodesmethodandthemagneticsputterfilmdepositiontechniquecombinedwith
photolithographicshapingmethodareusedtomeasuretheelectricalresistanceofironupto25GPa.
Furthermore,in-situhighpressureX-raydiffractionexperimentwasperformedformeasuringthelat-
ticeparametersofironunderhighpressuresupto25GPa.Theexperimentalresultsindicatedthatthe
processofbcc-hcpphasetransitionofironinitiatedat13.7GPaandfinishedat18.1GPa.Thepressure
dependenceofelectricalconductivityofironwasfinallydeducedfromtheresistancedataandtheX-ray
diffractionresults.
Keywords:iron;electricalconductivity;DAChighpressure;X-raydiffraction;phasetransition
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