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　　摘要：设计和研制了一种用于溶液样品光学特性原位检测的高压光学样品池成套系统，组
件包括手动泵、增压器和高压样品池。其中样品池开有 3 处光学窗口，以水为传压介质，设计

的最高使用压力为 600 MPa。当用 JGS1 石英作窗口时，密封和保压效果良好；由于受到石英

材质强度的限制，使用压力应控制在 300 MPa 以下。为检验该系统在高压原位检测方面应用

的可行性，进行了色氨酸高压荧光光谱的采集。
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1　引　言

　　自 20 世纪初以来，高压极端条件广泛应用于物理学、材料科学、地球科学、生物学和化学等诸多研

究领域，取得了一系列常压下意想不到的结果，有力地推动了相应学科的发展。例如，在高压条件下可

以发现一些新的物理现象，从而揭示一些新的物理规律[1-2]；在材料科学领域，除了用于材料合成外[3]，
通过施加高压可以实现材料性质的重大转变[4]；在地球物理与地球化学方面，利用高压手段可以在实验

室模拟自然条件下的一些物理、化学过程，研究元素的分布、迁移、富集以及岩石和矿床的形成，为人们

更好地认识地学现象提供参考[5-6]；外加一定压力可以诱导新的化学反应[7]，提高多个反应途径中特定

反应的选择性[8-9]；高压可引起 DNA 与蛋白质分子的变性、聚集和可逆解折叠[10-1 2]，为生物大分子结构

与功能研究提供了新途径。此外，高压技术在应用方面，尤其是生物育种[1 3]、高压灭菌[14-1 5]以及食品加

工与储藏[1 5]等领域也有着广泛的研究和经济价值。
高压科学所取得的进展与高压技术的发展密不可分，高压科学研究水平的高低依赖于高压下原位

测量技术的先进程度。只有对中间变化过程进行实时监测，才能更好地考察高压条件对物质结构、性质

与性能的影响。20 世纪 70 年代以来，日臻完善的对顶砧高压技术不仅为实验室研究提供了范围较宽

的压力条件(数百兆帕至数百吉帕)，也使多种原位测量形式得以实现，如红外[1 6]、拉曼散射[1 7]、中子衍

射[18]、布里渊散射[1 9]、电学测量[20]、同步辐射[21]等。然而，对顶砧高压技术也存在一些明显的缺憾：
(1)加样和加压操作较繁琐；(2)采用内标物进行压力标定，对实验设备有一定要求，如通常采用的红
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宝石荧光法需要激光器和光谱仪等；(3)内标压形式存在不足，如低压区标定不准、不适用于水体系

等[22]，使其在一些特殊样品尤其是生物样品的研究方面受到限制；(4)对顶砧压机样品腔体积过小(一
般小于 1 μL)，不便于光的通过和产生足够的光学信息以供采集；(5)对于特定的检测方式，如荧光光

谱，无法消除背景干扰。
因此，在稍后的几十年里人们积极探索和研制新的原位高压设备，其中包括一类以液压泵为压力

源、液体为传压介质、压力表指示压力、多开透光窗口的设备，从而克服了对顶砧压机在原位检测方面的

不足。此类设备多被称为高压光学样品池，其设计形式多样，应用特色各异，已很好地应用于实验室研

究[23-3 3]，但目前国内尚未见报道，国外相关工作也只是局限于样品池部分，对压力源未及详述。尽管国

外已有商业化生产，但价格偏高。如前所述，高压技术受多个学科的广泛关注，使原位检测高压技术和

设备的需求日益突出，而满足此类研究的仪器设备却较为少见。因此，在前人工作的基础上，本工作设

计制造了一种原位高压光学样品池成套系统(包括样品池、压力源和增压元件)，以期为我国相关实验室

的研究工作提供参考。

2　选材、结构设计与制造

2.1　选材

　　主要涉及压腔和窗口材料的选择。一般而言，为了缩短光程、减少光损耗和保证窗口在高压下不发

生碎裂，高压光学池以水作为传压介质，腔体容积不宜过大(10 mL 左右)，压力不应过高。由于常温下

纯水在约 6 70 MPa 压力处将凝固结冰，因此设计的使用压力上限为 600 MPa。在上述压力和体积条件

下，高压安全性问题退居其次，选材方面需要考虑更多的是腔体材料和窗口的强度要求。
基于上述考虑，通过比较多种高强度金属材料的各项机械性能，最终选定Maraging C300 合金钢作

为样品池压腔材料。该钢材经时效处理后，洛氏硬度 H RC为 54(时效前为 34)，抗拉强度和屈服强度均

高达 1 800~1 900 MPa，远超过大型超高压设备常用的优质不锈钢，满足实验要求。对于窗口材料，借
鉴文献[23-33]中的做法，选用国产高品质石英。

2.2　结构设计

2.2.1　系统结构

　　采用 PA1000/700bar 手动泵产生一级压力，经增压器放大 1 6 倍后传递给样品池，形成稳态高静水

压环境，整体结构如图 1 所示。手动泵的油压由压力表读数，放大后施加于样品池的二级压力通过压力

传感器(PPM-101，量程 600 MPa)和控制器数显，精确度为 0.1 MPa。为使结构紧凑和避免占用过多空

间，系统未设置补液装置和额外的卸压通道，压力的实现依靠压杆推进和样品池压腔内水的压缩。

图 1　高压光学样品池系统示意图

Fig.1　Block diagram of the high-pressure optical cell system

2.2.2　光学样品池结构设计

　　光学样品池是本设计的核心部分，其关键技术在于压腔结构和窗口的设计及二者间高压密封的实

现。结合 Maraging C300 合金钢的相关机械性能参数，在进行必要的强度计算和充分考虑可能的疲劳

损伤的基础上，设计的压腔结构如图 2 所示。
高压腔体呈圆柱形，中间镂空，并在压腔的顶端和外周5处位置开孔，其中：(1)圆柱面上直线和垂

284 　　　　　　　　高　　压　　物　　理　　学　　报　　　　　　　　　　　　　第 2 6 卷　



　第 2 6 卷　第 5 期 高 压 物 理 学 报 Vol.26，No.5　
　201 2 年 1 0 月 CHINESE JOURNAL OF HIGH PRESSURE PHYSICS Oct.，201 2　

图 2　高压样品池分解图(按实际尺寸比例绘制)

Fig.2　Exploded view diagram of the high-pressure bomb
(The sketch map was drawn to scale)

直方向的 3 个通道(图 2 中标号 1、2、3)用于安装窗

口，垂直方向开口便于需要克服背景干扰的荧光检

测等；(2)顶端开口(图 2 中标号 4)用于放置样品和

加压前的排气泡；(3)高压管接口(图 2 中标号 5)同
样位于圆柱面上，但位置略高于窗口。光学窗口

(图 2中标号 9)通过螺帽(图 2 中标号 7)、O 型圈

(图 2 中标号 8)与螺堵(图 2 中标号 1 2)前端螺纹连

接，一体化后固定在压腔上，其关键技术在于螺堵与

腔体间以及窗口与螺堵间的高压密封。工程设计

中，前者多采取 Bridgeman 密封[23-2 6]，主要是以外

力作用于螺堵并强行挤压软金属垫，通过金属变形

填补螺堵与主件间承压面的缝隙来实现密封。该密

封形式的优点是使用压力范围宽，最高能耐受高达

5 GPa 的压力[34]；缺点在于每次安装都需要更换密封垫，且需要施加较大的预紧力。本研究选用两次密

封法，即在 300 MPa 以下压力时主要依靠丁腈橡胶 O 型圈(图 2 中标号 1 0)密封，300 MPa 以上则凭借

三角铜环(图 2 中标号 1 1)与螺堵间的锥面密封[34]。此密封形式操作简便，更适合本研究的设计压力范

围。在压腔顶端放置样品的入口处采用相同密封方式。
窗口与螺堵间采用 Bridgeman 无支撑面积密封(见图 2)。由于螺堵上存在用于光路通过的孔道，

使得窗口两侧(与水接触面和与螺堵接触面)的承压面积不同，从而产生压强差；利用这一压强差可以实

现密封。此类密封形式简便，但对窗口和螺堵密封面的光洁度要求较高。本研究使用圆柱状 JGS1 石

英窗口，尺寸为∅10 mm×10 mm，端面平行差小于 30″，光洁度 1~2 级，金属台面粗糙度 R a＝0.8。
对于高压管路与压腔的连接，将高压管(图 2 中标号 1 5)穿过压紧螺母(图 2 中标号 1 4)后与调整螺

母(图 2 中标号 1 3)螺纹连接；调整螺母为左旋螺纹，因此在将压紧螺母拧至压腔上时，可以自行调节高

压管的行程；高压管前端锥面与样品池腔体通过挤压实现密封。
基于腔体和螺纹强度计算，在保证窗口强度和密封性能等环节的前提下，所设计的样品池腔体结构

和尺寸可以实现 600 MPa 压力。

2.3　设备制造与调试

1.Manual pump；2.Pressure gauge；

3.Pressure multiplier；4.Pressure sensor；

5.Sample cell；6.Control panel

图 3　高压光学池系统实物图

Fig.3　Assembly prototype of
the high-pressure optical cell system

　　在上述设计的基础上，高压光学池及相关组件

经加工和组装后集成在一块 90 cm×45 cm 的钢板

上(如图 3 所示)。在加压调试过程中，整个系统运

行正常，保压效果良好，重复操作显示 300 MPa 时

压降小于 0.02 MPa/min。当压力稍有下降时，轻轻

压按手动泵手柄即可完成补压。
由于石英不同于通用刚性材料，没有明确的牌

号；因原料和工艺不同，机械强度差异较大，所以其

没有明确可考的强度数值。本研究未对实际使用的

石英进行强度测定，故此，石英的强度成为本设计中

的一个未知数。通过多次调压实验发现，采用高品

质石英作窗口时，压力上限应控制在 300 MPa 以

内，高于此压力会导致石英碎裂。因此，本研究在

300~600 MPa 压力范围未进行正式试压。
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3　实验研究

　　设计本系统的初衷是用于溶液样品特定光学性质的高压原位检测，研究对象可以是无机物，也可以

是有机分子，包括不同大小的生物分子。Lange 和 Balny 曾利用类似设备，在高压下蛋白质分子的紫外

吸收[35]和荧光发射[36]及其揭示蛋白折叠/去折叠可逆结构变化等方面做了一些非常有意思的工作。

图 4　高压下色氨酸荧光激发与采集实验光路示意图

Fig.4　Principle optical schematic for the high-pressure
fluorescence experiments

为了检验已完成的光学样品池在高压荧光光谱

检测方面应用的可行性，以 500 W 汞氙灯为光源，
辅以聚焦透镜、窄带滤光片(中心波长 280 nm，半高

宽 1 0 nm)、紫外光纤、光谱仪(Chromax)和 CCD
(Andor DU440)，搭建了用于荧光激发和采集的光

路，对高压下色氨酸分子的荧光特性做了初步实验

(见图 4)。首先将色氨酸溶于 Tris-HCl 缓冲液(pH
值为 7.3)中，并盛满紫外石英圆管(∅ 10 mm×
30 mm，厚 1 mm，一端开口)，其开口端用聚乙烯薄

膜和 O 型圈实现与传压介质的隔离(加压时依靠薄

膜变形将压力传给样品)[37]；然后将石英管从压腔

顶部放入样品池底部沉孔内竖立(图 2 中标号 6)，
压腔加满超纯水并排气泡，拧上顶部螺堵，加压后进

行色氨酸荧光采集。实验结果如图 5 所示，从图中

可以看出，当压力从常压增至 200 MPa 时，色氨酸的荧光光谱发生红移，荧光强度显著增强，可能与较

高压力下水的介电常数增大以及色氨酸分子电离形式改变有关[38]。升压和降压过程中，相同压力下色

氨酸的荧光强度能很好重叠，表明实验重复性较好。

图 5　高压下色氨酸荧光发射光谱(浓度 0.2 mmol/L；激发光 500 W汞氙灯经中心波长 280 nm滤光片滤光；25 ℃，pH 7.3)

Fig.5　Pressure effect on fluorescence spectra of tryptophan
(Experimental conditions：0.2 mmol/L tryptophan aqueous solution at pH 5.9；280 nm excitation wavelength；25 ℃；pH 7.3)

4　结　论

　　设计和研制了一种用于溶液样品光学特性原位检测的高压光学样品池系统，设计的最高使用压力

为600 MPa。经调试后整个系统工作正常；采用石英材质作窗口时，压力应控制在 300 MPa 以下，以免窗

口碎裂；此压力下保压效果良好，多次加压显示压降小于 0.02 MPa/min。为检验该系统在高压原位检

测上的可行性，采集了色氨酸在高压下的荧光发射光谱，发现高压对色氨酸荧光特征有显著影响。在今

后的工作中，拟采用强度更高的蓝宝石作窗口，以期获得更宽的可用压力范围，相关实验结果也将陆续

报道。
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An Instrument Design of High-Pressure Optical Cell and
Its Implication in Experimental Research

ZHU Rui-Bin1，LIU Wei-Long1，SONG Yun-Fei1，WANG Wei1，ZHANG Fu-Chang1，
LUO Li-Jun1，WANG Wen-Tian1，JIA Pei-Qi1，LIU Xiao-Yang3，

YANG Yan-Qiang1，SU Wen-Hui1

(1.CCMST，Harbin Institute of Technology，Harbin 1 50080，China；

2.Tianj in Huataisenmiao Biotechnology Co .Ltd，Tianj in 300384，China；

3.State Key Laboratory of Inorganic Synthesis and Preparative Chemistry，

J ilin University，Changchun 1 300 1 2，China)

Abstract：An instrument design of a high-pressure optical cell system for in situ detection of aqueous
samples was reported，including a manual pump，a pressure multiplier，and a high-pressure cell.The
cell with three optical windows can be used within a pressure range of up to 600 MPa，using water as
the pressure transmitting medium.When JGS1 quartz windows were employed，the safe pressure was
around 300 MPa.The hermetic sealing effect of quartz was so good that the pressure was hold very
well during experiments.In order to demonstrate the functioning of the system，the fluorescence spec-
tra of tryptophane was determined at different pressures.
Key words：high-pressure optical cell；in situ detection；tryptophane；fluorescence
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