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　　摘要：运用金刚石压砧（DAC）同步辐射角散 X 射线衍射技术，对非静水压缩下不同强度

材料的应力传递特性进行了高压原位研究。分别将 Pt 与β-SiC、Pt 与 WC 以及 WC 与β-SiC
压至 5 6、6 1 和 2 5 GPa，实验发现，由于两种不同材料的屈服强度存在差异，其晶粒边界的应力

传递是不连续的，同时观测到两种材料之间的应力差随强度差的增加而增加。在 DAC 轴向 X
射线衍射实验中，相同加载下，从接近最小应力的方向观测到，强度大的材料其应力较小。
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1　引　言

　　将金刚石压砧（DAC）装置与同步辐射 X 射线衍射技术相结合，是目前静高压研究中采用的主要手

段之一。利用这一手段，在很大压力范围内可以获得物质结构与性质的信息，如相变点、可压缩性和屈

服强度等。通常，通过 Au、Pt、NaCl 和 MgO 等压标物质的状态方程来标定 DAC 腔体内的压力，压力

的标定建立在一个基本假设上：即压标和所研究物质之间的应力是连续的（等应力传递）。
然而，由于单轴应力场的存在，在不使用传压介质的情况下，DAC 压腔内的样品通常受到非静水压

缩。由于目前所有已知的传压介质在常温下的固化压力均小于 1 5 GPa[1]，并且固体都有一定的强度，
因此，在安装样品时，即使在压腔内充以液态传压介质，但在 1 5 GPa 以上压强条件下，样品仍不能获得

理想的静水压环境。当样品和压标之间的强度差异较大时，样品和压标的应力状态可能有较大差

别[2-5]。Wang 等人[3]研究了金刚石和金的混合样品在非静水压缩下的应力状态，在最高加载下，观测

到金刚石的平均应力达 3 60 GPa，与此同时，金的平均应力仅为 3 1 GPa，研究结果表明，金刚石和金的晶

粒边界接近于等应变传递，这与通常的假定———等应力传递恰好相反。类似的对软压标和硬物质之间

的应力状态或流变行为的研究报道有一些[4-5]，但对不同强度的压标和样品在非静水压下的应力传递行

为的系统研究未见有报道。
铂（Pt）是 DAC 实验中最常使用的压标之一，人们对其在高压下的弹性与塑性性质进行了研究[6-7]，

它的体弹模量为 2 7 7 GPa，压力导数为 5.08[6]。立方碳化硅（β-SiC）具有许多优良的性质，如高熔点、高
硬度和高韧性等[8-1 2]，因此，在高压研究与工业领域都有广泛的应用，其体弹模量、压力导数和韦氏硬度

分别为 2 60 GPa、2.9[12]和 2 6 GPa[1 3]。与立方碳化硅类似，碳化钨（WC）也是一种在高压研究领域和工

业应用方面均有重要意义的硬陶瓷材料[14-1 6]，其体弹模量为 41 1.8 GPa，压力导数为 5.45[1 6]，韦氏硬度
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达 23.5 GPa[1 3]。本研究选取上述 3 种材料作为研究对象，实验分为 3 组：第 1 组为 Pt 与β-SiC，属于软

压标与硬物质的搭配；第 2 组为 Pt 与 WC，亦属于软压标与硬物质的搭配；第 3 组为 WC 与β-SiC，属于

硬压标与硬物质的搭配。各组实验的最高压强分别为 5 5.9、60.6 和 2 5.3 GPa。研究每组实验中两种

不同材料各自的应力状态，详细讨论材料间的强度差异对它们之间应力传递行为的影响。

2　实　验

　　3 组实验均在常温条件下进行，采用 DAC 轴向角散 X 射线衍射（ADXRD）技术，于北京同步辐射

中心（BSRF）高压实验站 4W2 光束线上完成。入射 X 射线波长为 0.06 1 9 9 nm，光斑尺寸约 2 5 μm×
15μm。使用砧面大小为 300μm2 的对称式 DAC 装置获得高压。为了使 DAC 腔内非静水压状态最大

化，未添加传压介质。选取不锈钢片（T301）作为封垫，经预压后钻直径约 1 00μm 的孔作为样品腔。实

验所用 SiC 的平均晶粒尺寸约 1 μm（Alfa Aesar，99.8%），WC 平均晶粒尺寸也为 1 μm（Alfa Aesar，
99.5%）。实验 1 和实验 2 中，分别在 SiC 和 WC 粉末上放置直径约 1 5 μm 的 Pt 箔片；实验 3 中，将
WC 和 SiC 粉末按 1∶1 体积比进行混合。采集信号后，使用 FIT2D 软件[1 7]将衍射环积分，转换为一维

衍射图谱，然后进行数据分析。

3　理　论

　　Singh 等人[18-20]提出了晶格应变理论，指出非静水压下对称式 DAC 装置中多晶样品中心附近的应

力状态可表述为

σ1 1 0 0
0 σ1 1 0
0 0 σ3 3

(

 

|
|
|

)

 

|
|
|

（1）

式中：σ1 1（最小应力）沿着径向，而σ3 3（最大应力）则沿着 DAC 加载轴方向。将σ3 3和σ1 1之差定义为宏

观差应力 t
t ＝σ3 3 －σ1 1 ≤ 2τ＝Y （2）

式中：τ为样品的剪切强度，Y 为样品的屈服强度。
另一方面，由于晶粒之间的相互挤压，非静水压缩下，在多晶样品中存在局部偏应变，表现为衍射峰

的宽化。通过计算高压下衍射峰相对于常温常压下的变化，可以得到与衍射矢量方向平行的微区偏应

变分布[21]。若系统加载足够大，样品则发生塑性形变。此时，样品所能支撑的最大宏观差应力与微区

偏应力均等于该条件下样品的屈服强度[5，22-23]。

图 1　不同加载下 Pt 和 SiC 的原位 X 射线衍射图谱

Fig.1　Integrated in situ ADXRD spectra of
Pt and SiC at various pressures

4　结果与讨论

　　本次实验的最高压强为 5 5.9 GPa，实验中选取

9 个压力点进行数据分析。图 1 为常温下 Pt 和 SiC
的原位 ADXRD 衍射图谱。Pt（1 1 1）和（200）晶面衍

射峰清晰可见，但（200）面衍射峰的强度较弱，故采

用 Pt （1 1 1 ）晶 面 衍 射 峰 的 数 据 计 算 应 力。SiC
（1 1 1）、（200）和（220）晶面的衍射峰均可见。当压强

大于 1 6.7 GPa 时，其（200）晶面衍射峰的强度很

弱。因此，从 SiC（1 1 1）和（220）晶面的衍射线导出

其平均晶格参数，计算应力。
比较相同加载下所观测到的 Pt 和 SiC 的应力

值（图 2）发现，在整个测量范围内，在同一加载下，
由 Pt 状态方程[6]计算得到的应力都比由 SiC 状态

方程[12]计算得到的应力大。在最高加载下，Pt 的应力高达 5 5.9 GPa，与此同时，SiC 的平均应力仅为
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38.7 GPa。随着加载增加，二者之间的应力差也随之增大，最小的应力差为 4.3 GPa，而最大的应力差

则达 1 7.2 GPa。
图 3 显示了不同加载下 SiC（1 1 1）晶面与 Pt（1 1 1）晶面衍射峰的半高宽（FWHM）随压强的变化。

由图 3 可见，最初 SiC（1 1 1）晶面衍射峰的半高宽随压强的增加而迅速增加，随后开始变窄，23 GPa 是个

转折点，表明可能由于塑性流动，局部偏应力释放，SiC 在 23 GPa 左右开始屈服。Pt 的半高宽在整个实

验过程中趋于稳定，其屈服强度应小于 6.6 GPa。

图 2　非静水压下 Pt 和 SiC 应力

随加载的变化

Fig.2　Observed apparent stress values
of Pt and SiC under different

loading step

图 3　Pt（1 1 1）和 SiC（1 1 1）衍射峰半高宽（FWHM）

随压强的变化

Fig.3　The full width at half-maximum （FWHM）

of Pt （1 1 1）and SiC （1 1 1）diffraction peaks
vs.pressure

根据（2）式，样品所能支撑的宏观差应力 t 与其屈服强度 Y 密切相关。一旦样品发生塑性形变，t
与此时样品的屈服强度相等[5，22-23]。在传统轴向金刚石压砧 X 射线衍射实验中，只能从接近径向（最小

应力方向）的方向收集衍射信号。Pt 的屈服强度很小，在最高 22.4 GPa 的非静水压下，它所能够支撑

的宏观差应力小于 3.3 GPa[24]，实验中发现，Pt 在 6.6 GPa 前发生屈服。SiC 的屈服强度比 Pt 大得多，
实验中发现，SiC 很可能在 23 GPa 左右开始屈服（压强通过计算 Pt（1 1 1）晶面衍射峰移位得出），意味着

它所能够支撑的差应力远大于 Pt。因此，所观测到的 SiC 的应力和 Pt 的应力有很大差别。

图 4　非静水压下 Pt 和 WC 应力随加载的变化

Fig.4　Observed apparent stress values of Pt and
WC under different loading step

实验 2（Pt 和 SiC）的最高压强为 60.6 GPa。比

较不同加载下所观测到的 Pt 和 WC 的应力（图 4）
可见，在较低压强范围内（小于 3 GPa），分别由 Pt[6]

和 WC[1 6]的状态方程导出的压强相差不大；在高压

下（大于 4.3 GPa），它们之间有显著差别。在整个

测量范围内，每一相同加载下，由 Pt 计算得到的压

强大于由 WC 计算得到的压强。总体上，它们之间

的压强差随着加载的增加而增加。这与实验 1（Pt
和 SiC）中的情形相似。在最高加载下，Pt 的压强高

达 60.6 GPa，与此同时，WC 的压强仅为 50.7 GPa。
它们之间最小应力差为 1.2 GPa，最大应力差为

1 0.3 GPa。
图 5 显示了每一加载下 Pt（1 1 1）晶面和 WC

（100）晶面衍射峰的半高宽。如图 5 所示，外延 WC
（100）晶面在 0~1 5 GPa 和 2 5~60 GPa 区域的数据
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后，它们将在 1 8 GPa 左右相交，WC 很可能在这个转折点开始屈服。Pt（1 1 1）晶面衍射峰的半高宽，在 0

图 5　Pt（1 1 1）和 WC（100）半高宽（FWHM）

随压强的变化

Fig.5　The full width at half-maximum （FWHM）

of Pt （1 1 1）and WC （100）diffraction peaks
vs.pressure

~4 GPa 压强范围内，随加载增加而迅速增加；在大

于 4 GPa 的区域，随加载增加缓慢增加，表明 Pt 很
可能在 4 GPa 附近开始屈服。这与实验 1 所得结果

和其它研究结果[24]是一致的。WC 的屈服强度比

Pt 大得多，同时观测到，在相同加载下，WC 和 Pt 之
间存在较大的应力差。实验 2 中两种不同材料间的

应力差比实验 1 中的小一些，很可能是因为β-SiC
的强度比 WC 的大，而二者的强度都远大于 Pt。

实验 3（WC 和β-SiC）的最高压强为 2 5.3 GPa
（由 WC 的平均晶格参数算出）。如图 6 所示，在

0~5 GPa压强范围内，由 SiC 状态方程[12]导出的应

力与由 WC[1 7]导出的应力几乎相同。在压强大于

5 GPa的范围内，WC 和 SiC 之间存在较明显的应

力差。每一相同的加载下，WC 的应力略大于 SiC。
最高加载下，WC 的应力为 2 5.3 GPa，SiC 的应力为

23 GPa。WC 和 SiC 之间的最小应力差为 0.2 GPa，
最大的应力差为 3.3 GPa。实验 3 中所观测到的两种不同材料间的应力差（0.2~3.3 GPa）比在实验 1
和实验 2 中观测到的应力差（4.3~17.2 GPa 与 1.2~10.3 GPa）小得多，其原因可能是，实验 3 中 SiC
和 WC 之间的强度差异较小。图 7 显示了非静水压下 SiC（220）晶面和 WC（101）晶面衍射峰的半高宽

随压强的变化（本实验中，WC 最强衍射峰（100）晶面与 SiC 最强衍射峰（11 1）晶面完全重合，故使用 SiC
（220）晶面和 WC（101）晶面进行分析）。由图 7 可见，SiC（220）晶面和 WC（101）晶面衍射峰的半高宽

最初都随加载增加而较快增加，直至加载至 1 5 GPa 左右。在更高的加载下，它们几乎保持不变。这意

味着，SiC 和 WC 均可能在 1 5 GPa 左右开始屈服。由此可知，SiC 和 WC 的屈服强度几乎相同。因此，
观测到的应力差很小。

图 6　非静水压下 WC 和 SiC 应力

随加载的变化

Fig.6　Observed apparent stress values
of WC and SiC under different

loading step

图 7　WC（101）和 SiC（220）衍射峰半高宽（FWHM）

随压强的变化

Fig.7　The full width at half-maximum （FWHM）

of WC（101）and SiC（220）diffraction peaks
vs.pressure

802 　　　　　　　　高　　压　　物　　理　　学　　报　　　　　　　　　　　　　第 2 7 卷　



5　结　论

　　采用 DAC 同步辐射轴向 X 射线衍射技术，原位观测了 3 组实验（Pt 和 SiC、Pt 和WC、SiC 和WC）
中两种不同强度材料在高压下的应力状态。根据实验结果发现：两种不同材料间的强度差异将导致所

观测到的应力不连续。强度差异越大，所观测到的应力差异也越大。相同加载下，从接近最小应力方向

（径向）观测到，强度大的材料其应力较小。为了提高标压的准确性，建议在做非静水压 DAC 实验时，
应选择屈服强度与所研究样品相接近的物质作为压标。

此工作在北京同步辐射装置（BSRF）的 4W2 高压实验站上完成，高压实验站由中国科学院知识创新重要方向项目

支持（KJCX2-SW-N20，KJCX2-SW-N03）。
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Stress Transmission of Materials with Different Strengths
under Non-Hydrostatic Compression

RAN Xiang-Tian1，HE Duan-Wei1，3，LIU Jing2，WANG Qi-Ming1，WANG Pei1，
WANG Jiang-Hua1，CHEN Hai-Hua1，PENG Fang1

（1.Institute of Atomic and Molecular Phy sic s，Sichuan University，Chengdu 6 1 006 5，China；

2.Institute of High Energy Phy sic s，Chinese Academy of Science s，Beij ing 1 00049，China；

3.National Key Laboratory of Shock Wave and Detonation Phy sic s，

Institute of Fluid Phy sic s，CAEP，Mianyang 6 2 1 900，China）

Abstract：Using diamond anvil cell （DAC）combined with synchrotron axial X-ray diffraction （AXRD）

techniques，the stress transmission behavior among materials with different strengths was investigated
under non-hydrostatic compression.In our experiments，powder mixtures of platinum （Pt）and cubic
silicon carbide （β-SiC），Pt and tungsten carbide （WC），as well as WC andβ-SiC，were compressed up
to 5 6，6 1，and 25 GPa，respectively.We found that the stress transmission among the grain boundary of
two different materials is discontinuous due to their strength difference，and the observed stress differ-
ence increases with the strength difference.The stronger material has a smaller observed stress near
the minimum stress direction under non-hydrostatic compression in DAC at the same loading.
Key words：stress transmission；strength；non-hydrostatic compression
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