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本发明公开了提供一种金刚石对顶砧电学

测量中不同氧逸度原位控制方法，它包括：步骤

1、氧逸度缓冲环的制作；步骤2、利用氧逸度缓冲

环制作绝缘复合垫片；步骤3、在金刚石砧面进行

不同金属-金属氧化物的沉积，并形成电极构型；

步骤4、通过绝缘复合垫片和在金刚石砧面不同

金属-金属氧化物的沉积形成密闭样品腔；解决

了现有技术在DAC中进行高温高压电学实验时，

由于DAC装置的特殊性，其样品腔只有百微米量

级，传统的电学性质测量过程中通常采用的氧逸

度控制方法，难以达到理想的效果；如何将固体

缓冲剂有效地集成到DAC微小腔体中还没有精确

的实现方法等技术问题。
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1.一种金刚石对顶砧电学测量中不同氧逸度原位控制方法，它包括：

步骤1、氧逸度缓冲环的制作；

步骤1所述的氧逸度缓冲环的制作方法包括：

步骤1.1、将金属及其对应金属氧化物粉末按照化学反应缓冲平衡方程式，进行均匀混

合；

步骤1.2、将获得粉末混合物，借助于热等静压机高压设备，进行热压烧结成型，形成圆

柱体；

步骤1.3、采用电火花放电腐蚀将热压成型的金属-金属氧化物圆柱体切割成厚度为60 

μm的薄片；

步骤1.4、使用砂纸将薄片均匀打磨至厚度为50 μm；最后，使用激光切割机将薄片切割

成环状，作为氧逸度缓冲环，内环半径为80 μm，外环半径为120 μm；

步骤2、利用氧逸度缓冲环制作绝缘复合垫片；

步骤2利用氧逸度缓冲环制作绝缘复合垫片的方法包括：

步骤2.1、选择T301不锈钢片或铼片作垫片材料，用金刚石对顶砧预压，在垫片材料上

由中心向外压有金刚石砧面压痕、金刚石压砧倒角压痕和金刚石压砧侧棱压痕，利用激光

打孔机在金刚石砧面压痕同圆心处打孔，孔的直径与氧逸度缓冲环的外径相同并小于金刚

石砧面压痕直径；

步骤2.2、将氧逸度缓冲环固定在同心圆孔中心并施加压力使氧逸度缓冲环固定；

步骤2.3、将金刚石粉、立方氮化硼粉或氧化铝粉与环氧树脂按质量比为4:1的比例混

合，研磨均匀后填入氧逸度缓冲环的孔和所有压痕内，再用金刚石对顶砧同圆心加压；

步骤2.4、利用激光在步骤2.3的金刚石砧面压痕同圆心处打洞作为样品腔，样品腔的

直径小于氧逸度缓冲环的内径；

步骤3、在金刚石砧面进行不同金属-金属氧化物的沉积，并形成电极构型；

步骤4、通过绝缘复合垫片和在金刚石砧面不同金属-金属氧化物的沉积形成密闭样品

腔。

2.根据权利要求1所述的一种金刚石对顶砧电学测量中不同氧逸度原位控制方法，其

特征在于：

步骤3所述在金刚石砧面进行不同金属-金属氧化物的沉积并形成电极构型方法包括：

步骤3.1、在金刚石表面溅射一层金属氧化物薄膜；

步骤3.2、在金属氧化物薄膜上溅射一层金属薄膜；

步骤3.3、利用图形化光刻系统将金属薄膜刻蚀为所需要的电极构型。

权　利　要　求　书 1/1 页

2

CN 107796959 B

2



一种金刚石对顶砧电学测量中不同氧逸度原位控制方法

技术领域

[0001] 本发明属于高压条件下物理量原位测量技术领域，尤其涉及一种金刚石对顶砧电

学测量中不同氧逸度原位控制方法。

[0002] 背景技术：

[0003] 金刚石对顶砧  (Diamond  Anvil  Cell，简称DAC)  是目前唯一能够产生百万大气

压静态压力的科学装置，是高压科学与技术研究领域中最重要的科学仪器。利用DAC，人们

能够观察超高压环境下物质的结构和物理性质的变化，特别表现在实验室模拟地球深部的

压力和温度环境方面。实验室模拟地球深部的压力和温度环境可以研究地球各层相关物质

的静态物理和化学性质，是解释地震波数据、了解地球内部结构和动力学过程的重要途径。

随着高压科学技术的快速发展，高压下原位测量手段的每次突破，都会拓展和丰富高压科

学研究的可能性。

[0004] 在各种高温高压电学实验中，凡样品中含有变价元素，其中之氧逸度就像温度、压

力一样成为影响实验的最基本的外部要素之一。高温高压下氧逸度的就位控制即成为高温

高压实验技术中极为重要的基础性课题。在现有的高压装置中，氧逸度的控制主要应用在

多面顶大腔体压机、高压釜等设备中。采用的方法主要有：(1)  气体缓冲剂法，(2)  固体缓

冲剂法和  (3)  综合缓冲剂法。这些在大腔体压机中的氧逸度控制技术已十分成熟。然而由

于DAC装置的特殊性，其样品腔只有百微米量级，传统的电学性质测量过程中通常采用的氧

逸度控制方法，难以达到理想的效果，致使DAC中不同氧逸度控制问题一直没有得到很好的

解决。众所周知，氧逸度是温度和压力的单值函数，在各式高温高压实验中，通过改变固态

氧缓冲剂中所含的变价金属元素类型，来实现样品腔体内不同氧逸度的任意控制和调节。

如何将固体缓冲剂有效地集成到DAC微小腔体中还没有精确的实现方法等。

[0005] 发明内容：

[0006] 本发明要解决的技术问题：提供一种金刚石对顶砧电学测量中不同氧逸度原位控

制方法，以解决现有技术在DAC中进行高温高压电学实验时，由于DAC装置的特殊性，其样品

腔只有百微米量级，传统的电学性质测量过程中通常采用的氧逸度控制方法，难以达到理

想的效果；如何将固体缓冲剂有效地集成到DAC微小腔体中还没有精确的实现方法等技术

问题。

[0007] 本发明技术方案：

[0008] 一种金刚石对顶砧电学测量中不同氧逸度原位控制方法，它包括：

[0009] 步骤1、氧逸度缓冲环的制作；

[0010] 步骤2、利用氧逸度缓冲环制作绝缘复合垫片；

[0011] 步骤3、在金刚石砧面进行不同金属-金属氧化物的沉积，并形成电极构型；

[0012] 步骤4、通过绝缘复合垫片和在金刚石砧面不同金属-金属氧化物的沉积形成密闭

样品腔。

[0013] 步骤1所述的氧逸度缓冲环的制作方法包括：

[0014] 步骤1.1、将金属及其对应金属氧化物粉末按照化学反应缓冲平衡方程式，进行均
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匀混合；

[0015] 步骤1.2、将获得粉末混合物，借助于热等静压机高压设备，进行热压烧结成型形

成圆柱体；

[0016] 步骤1.3、采用电火花放电腐蚀将热压成型的金属-金属氧化物圆柱体切割成厚度

为60 μm的薄片；

[0017] 步骤1.4、使用砂纸将薄片均匀打磨至厚度为50 μm；最后，使用激光切割机将薄片

切割成环状，作为氧逸度缓冲环，内环半径为80 μm，外环半径为120 μm。

[0018] 步骤2利用氧逸度缓冲环制作绝缘复合垫片的方法包括：

[0019] 步骤2.1、选择T301不锈钢片或铼片作垫片材料，用金刚石对顶砧预压，在垫片材

料上由中心向外压有金刚石砧面压痕、金刚石压砧倒角压痕和金刚石压砧侧棱压痕，利用

激光打孔机在金刚石砧面压痕同圆心处打孔，孔的直径与氧逸度缓冲环的外径相同并小于

金刚石砧面压痕直径；

[0020] 步骤2.2、将氧逸度缓冲环固定在同心圆孔中心并施加压力使氧逸度缓冲环固定；

[0021] 步骤2.3、将金刚石粉、立方氮化硼粉或氧化铝粉与环氧树脂按质量比为4:1的比

例混合，研磨均匀后填入氧逸度缓冲环的孔和所有压痕内，再用金刚石对顶砧同圆心加压；

[0022] 步骤2.4、利用激光在第三步中的金刚石砧面压痕同圆心处打洞作为样品腔，样品

腔的直径小于氧逸度缓冲环的内径。

[0023] 步骤3所述在金刚石砧面进行不同金属-金属氧化物的沉积并形成电极构型方法

包括：

[0024] 步骤3.1、在金刚石表面溅射一层金属氧化物薄膜；

[0025] 步骤3.2、在金属氧化物薄膜上溅射一层金属薄膜；

[0026] 步骤3.3、利用图形化光刻系统将金属薄膜刻蚀为所需要的电极构型。

[0027] 本发明有益效果：

[0028] 本发明将磁控溅射技术、薄膜微加工技术和金刚石对顶砧技术相结合，利用不同

金属及其氧化物混合制成的氧逸度缓冲环，形成了可控制氧气氛的密闭样品腔，从而构建

了一种在高温高压的极端条件下可广泛应用于样品电学性质测量过程中氧逸度原位控制

的实验装置和测量方法；金刚石砧面集成的金属氧化物及其金属薄膜不但可控制样品腔内

的氧气氛，同时还可作为电极对样品进行高温高压下电学性质的测量。这一发明完全克服

高温高压下的DAC腔体较小的缺点，弥补了DAC装置中无法控制氧逸度的空白。本发明简单

便携，安全高效，通过微小改进，上下两个金刚石压砧可以用来进行光学、磁学、热学、力学、

声学等多种测试，为高温高压下对物质的多种物理量的测量创造了有利条件；本发明设计

出一套可广泛应用于DAC高压电导率测量实验装置的微小腔体内，通过改变实验过程中固

态氧缓冲环和缓冲电极中所含的金属和金属氧化物的类型，进而实现样品腔体内氧逸度的

有效和精确控制，因此必将极大地提升高压矿物物理学和材料科学原位电学性质的测量精

度。。

[0029] 附图说明：

[0030] 图1为金刚石压腔氧逸度控制原理剖面图；

[0031] 图1的a为预压垫片并打孔，图1的b为氧逸度缓冲环的嵌入，图1的c为样品腔绝缘

粉的压制过程，图1的d为最终样品腔的制备。其中，1为金刚石压砧侧棱压痕，2为垫片倒角
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压痕，3为激光烧蚀孔；4为氧缓冲环，5为立方氮化硼绝缘粉，6为在绝缘粉上的激光烧蚀的

样品孔;

[0032] 图2为样品整体组装剖面图；

[0033] 详细结构为：7为氧缓冲环，8为绝缘层，7与8为外层与内层位置关系;9为合金钢，

10为铍铜，9与10为相互嵌套位置关系;11为云母片，12为摇床，13为金刚石压砧，11、12和13

为层叠式位置关系;14为垫片，15为螺旋电热丝，16为热电偶，17为气动快速接头，18为循环

水腔，19为压机上模，20为上模圆筒内壁，21为压机下模，22为金属Ni  +  NiO电极，23为矿物

单晶样品。

[0034] 具体实施方式：

[0035] 一种金刚石对顶砧电学测量中不同氧逸度原位控制方法，它包括：

[0036] 步骤1、氧逸度缓冲环的制作；步骤1所述的氧逸度缓冲环的制作方法包括：

[0037] 步骤1.1、将金属及其对应金属氧化物粉末按照化学反应缓冲平衡方程式，进行均

匀混合；为了控制样品腔中的氧气氛条件，需考虑的是如何利用氧逸度缓冲材料形成封闭

的腔体空间。缓冲剂材料选用的是多种金属及其对应金属氧化物，比如Fe  +  FeO、Fe  + 

Fe3O4、Ni  +  NiO、Cu  +  CuO、Mo  +  MoO2等。

[0038] 步骤1.2、将获得粉末混合物在热等静压机上，烧结成型形成圆柱体；

[0039] 步骤1.3、采用电火花放电腐蚀将热压成型的金属—金属氧化物圆柱体切割成厚

度为60 μm的薄片；

[0040] 步骤1.4、使用砂纸将薄片均匀打磨至厚度为50 μm；最后，使用激光切割机将薄片

切割成为氧逸度缓冲环。圆环内外径分别为150 μm和200 μm。图1的a为预压垫片并打孔，图

1的b为氧逸度缓冲环的嵌入，图1的c为样品腔绝缘粉的压制过程，图1的d为最终样品腔的

制备。

[0041] 步骤2、利用氧逸度缓冲环制作绝缘复合垫片；

[0042] 在超高温高压金刚石压砧电学测量过程中，样品绝缘是不可忽视的问题。传统金

刚石压砧所使用的为T301不锈钢片、铼片、钨片等金属垫片，垫片、样品和金属电极之间的

绝缘问题一直是高压电学测量过程中的难点。本发明为了解决这些问题，特通过下述方法

来实现。

[0043] 步骤2利用氧逸度缓冲环制作绝缘复合垫片的方法包括：

[0044] 步骤2.1、选择T301不锈钢片或铼片作垫片材料，用金刚石对顶砧预压，在垫片材

料上由中心向外压有金刚石砧面压痕、金刚石压砧倒角压痕和金刚石压砧侧棱压痕，利用

激光打孔机在金刚石砧面压痕同圆心处打孔，孔的直径与氧逸度缓冲环的外径相同并小于

金刚石砧面压痕直径；

[0045] 步骤2.2、将氧逸度缓冲环固定在同心圆孔中心并施加压力使氧逸度缓冲环固定；

[0046] 步骤2.3、将金刚石粉、立方氮化硼粉或氧化铝粉与环氧树脂按质量比为4:1的比

例混合，研磨均匀后填入氧逸度缓冲环的孔和所有压痕内，再用金刚石对顶砧同圆心加压；

[0047] 步骤2.4、利用激光在第三步中的金刚石砧面压痕同圆心处打洞作为样品腔，样品

腔的直径小于氧逸度缓冲环的内径。

[0048] 金刚石砧面不同金属-金属氧化物的沉积：针对现有国内外金刚石压砧矿物电学

测量技术的诸多缺陷  (手工布线电极的形变、绝缘性能低下、温度标定误差较大、测试手段
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单一等)，并形成有效控制氧气氛的密闭腔体，本发明利用薄膜沉积与微加工技术，在金刚

石砧面生长出与氧逸度缓冲环相对应的金属-金属氧化物薄膜。

[0049] 步骤3、在金刚石砧面进行不同金属-金属氧化物的沉积，并形成电极构型；

[0050] 步骤4、通过绝缘复合垫片和在金刚石砧面不同金属-金属氧化物的沉积形成密闭

样品腔。

[0051] 步骤3所述在金刚石砧面进行不同金属-金属氧化物的沉积并形成电极构型方法

包括：

[0052] 步骤3.1、在金刚石表面溅射一层金属氧化物薄膜；

[0053] 步骤3.2、在金属氧化物薄膜上溅射一层金属薄膜；

[0054] 步骤3.3、利用图形化光刻系统将金属薄膜刻蚀为所需要的电极构型。

[0055] 根据测试样品的不同，在实际测量过程中需要不同的电极构型。

[0056] 本发明结合图2对本发明技术方案进行补充说明：

[0057] 本发明的金刚石对顶砧组装结构为复合式结构。主结构为合金钢-铍铜压机，配备

碳化钨摇床为基底，采用砧面大小为300 μm的金刚石产生超高压，使用外电阻加热丝作为

DAC加热的热源，使用循环水对压力进行外部降温。详细结构为：7为氧缓冲环，8为绝缘层，7

与8为外层与内层位置关系。9为合金钢，10为铍铜，9与10为相互嵌套位置关系。11为云母

片，12为摇床，13为金刚石压砧，11、12和13为层叠式位置关系。14为垫片，15为螺旋电热丝，

16为热电偶，17为气动快速接头，18为循环水腔，19为压机上模，20为上模圆筒内壁，21为压

机下模，22为金属Ni  +  NiO电极，23为矿物单晶样品。

[0058] 通过该测试，可实现样品腔体内氧逸度的原位控制，该技术可广泛应用于金刚石

对顶砧中电学性质的测量，完全可行。
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