
原位高压多光学观测系统的开发与应用 

赵国群，张磊，王桂龙 

（山东大学材料科学与工程学院，山东省济南市，250061) 

 

摘要：聚合物/高压气体体系凝聚态演变是微纳孔聚合物成形产业中的关键科学问题，面临

高压表征仪器匮乏和多尺度观测与环境变量精确控制等问题。本研究突破了样品温度快速小

震荡动态调控、预紧式紧凑自密封样品池结构设计、耐高压强换热冷却装置设计与制造、跨

多尺度同步观测技术等关键技术，研制出一种原位高压多光学观测系统。该系统集成普通光

学、偏振光学、小角激光散射三种观测方法，可实现-56~400℃、0.1~40MPa 范围内样品温

度和压力的精确调控，可在 0.1μm~1cm 尺度下原位观测和定量表征聚合物/高压气体体系的

熔融、相分离、发泡、结晶等凝聚态结构及演变行为，为从理论上指导轻量化高性能微孔聚

合物成型加工工艺提供了科学观测和表征手段。 
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1 引言 

1.1 背景与意义 

1992 年，诺贝尔物理学奖获得者 P. de Gennes 首次提出软物质的概念[1, 2]。软物质主

要包括聚合物、生物大分子、复杂流体等物质，这类物质的微观凝聚态结构是由分子间弱相

互作用力主导的，对外界环境变化极为敏感，在高压、宽温域、复杂流体环境中的凝聚态结

构的观测与表征面临极大挑战，其观测表征手段和仪器设备成为其共性与基础科学问题研究

的瓶颈。 

自软物质概念提出至今的 30 年中，软物质科学进入了极端环境下凝聚态物理研究的全

新领域[3-5]。例如，在先进聚合物材料制备与加工方面，研究高温高压环境下聚合物物质的

组织、性能及凝聚态结构，对于制备与成型轻量化、功能化、绿色化、高性能材料具有重要

作用；在未来人类太空探索方面，研究生物大分子太空复杂压力、温度、大气环境中的凝聚

态结构特征，对于理解生命起源和探究外星球宜居性具有重要科学意义[6-10]；在未来深海

探索方面，认识和掌握海底石油、海底天然气、深海热液等复杂流体在高压海水环境中的凝

聚态结构及演化规律，对于深海资源开发也具有重要价值[11-14]。软物质在高压复杂气体/

液体中的多尺度凝聚态结构及其形态演变行为已成为科学前沿热点问题之一。 



聚合物是一种典型的软物质材料，微纳孔聚合物具有比强度高、吸能、减振、隔热等优

异性能，可满足轻量化、功能化、高性能和绿色环保的迫切需求，被称为“21 世纪的新型材

料”，在国民经济各领域具有广阔应用前景，例如航空航天用隔热保温材料[15-17]、国防军

工领域轻量化吸波材料[18-21]、新能源汽车用轻量化聚合物构件[22, 23]、建筑用隔热泡沫

材料[24]、物理吸附材料[25-28]、生物组织工程用多孔材料[29-31]等。超临界流体微孔发泡

是一种以超临界 CO2 或氮气为发泡剂的先进发泡成型工艺，是一种制备轻量化、功能化、

高性能微纳孔聚合物材料及构件的绿色环保技术，也是实现聚合物成形加工产业绿色低碳化

发展的重要途径，对于推动我国“碳达峰、碳中和”发展战略的实施具有重要意义。 

然而，超临界流体微孔发泡成型技术涉及高温高压环境下聚合物多尺度凝聚态演变、多

相流多场强耦合、非线性非稳态成型等复杂物理过程，迫切需要研究聚合物/超临界流体混

合体系的凝聚态结构演变规律，揭示多相流体系的凝聚态行为和分子自组装动力学机制，建

立晶体及泡孔形核长大理论模型，为新型工艺技术和关键装备研发提供理论科学依据。其中，

聚合物/超临界流体混合体系凝聚态演变原位观测和表征是研究上述科学问题的重要手段和

方法。由于聚合物/超临界流体混合体系的演变过程十分复杂，其凝聚态原位观测和表征不

仅涉及高压宽温域环境下快速精确控温控压、高清成像等技术难题，而且涉及纳米尺度分子

链相互作用、微米尺度两相界面形态和晶体组装、宏观尺度传质传热和熔体流动等多尺度原

位观测与分析难题，至今国内外仍没有满足上述高压宽温域多尺度原位表征的仪器设备。 

研制聚合物/超临界流体混合体系原位表征测试仪器，观测和表征聚合物/超临界流体体

系的熔融、相分离、形核长大、结晶等凝聚态演变行为，对于制备高性能微纳孔聚合物材料

及开发成型加工技术具有重要的科学意义和工程应用价值，并有力推动我国高端材料光学表

征仪器的快速发展和科技进步。 

1.2 国内外研究现状 

目前，国际上主要采用高压差示扫描量热仪[32-35]和高压傅里叶红外探测仪[36-38]，研

究聚合物/超临界流体混合体系的凝聚态结构。但两者分别基于测量的热量和红外吸收变化，

间接分析凝聚态结构，其中高压差示扫描量热仪无法消除高压流体相变对热量变化的影响，

而高压傅里叶红外探测仪对化学组成的差异十分敏感，无法准确反映聚合物微观凝聚态结构

的差异。与上述两种表征方法相比，基于光学探测的原位观测表征方法能够无接触、无损伤

地直接分析探测样品，并实时获取样品的微观组织与结构信息，具有分辨率高、直观性强、

抗环境条件波动等特点，能够更加真实地反映聚合物在超临界流体环境中的凝聚态结构演变

规律，是最理想的高压原位表征手段。 



在高压光学表征方面，发达国家率先开展了大量探索性研究工作。1974 年，德国法兰

克福大学 Fleischmann 等将一个商业化的高压釜改造成一种带有两个光学通孔的高压样品池，

用于观测活化剂在高压化学反应中的体积变化[39]。1997 年，日本筑波大学 Takano 等构建

了一种圆饼状的光学高压液体样品池，用于观测快速泄压后聚合物晶体的生长过程[40]。

1998 年，美国德克萨斯大学 Zhou 等研制了一种带有双光谱激光视窗的高压样品池，用于生

物物理和化学反应机理方面的研究[41]。2006 年，德国慕尼黑工业大学 Frey 等开发了一种

高压样品池，并利用荧光显微镜，研究了高压环境中活体细胞的生命体特征[42]。上述研究

工作为原位高压光学观测技术研究奠定了良好基础，但上述研究用到的样品池结构简单，不

能对样品池内压力和温度进行调控，仅适用于室温下的高压观测实验。1996 年，日本国家

材料与化学研究所 Maeda 等研发了一种带有加热和温度检测功能的可视化高压釜[43]，其温

度最高可达 250℃，但由于缺少冷却功能，温度控制范围有限且控制精度不高。 

在高压光学测试表征领域，我国科研人员也开展了原创性的探索研究工作。2014 年，

西南石油大学公开了一种高温高压微观可视化地层渗流模拟实验装置[44]，该装置主要用于

观测流体在岩心夹片中的流动过程，能够表征复杂油气藏开采过程中驱替过程的平面渗流特

征，但该装置的样品池不具备冷却控制功能。2014 年，哈尔滨工程大学公开了一种带有四

组十字形可视化窗口的可视化系统[45]，用于研究管束间狭窄空间内高温高压环境下的汽液

两相流动行为，但该装置不具备压力控制功能。2016 年，北京科技大学公开了一种高温高

压 CO2 驱超稠油的可视化微观实验装置[46]，该装置主要用于观察 CO2 驱替过程的油气变

化。2015 年，青岛科技大学公开了一种集小角激光散射和显微光学于一体的原位流变在线

测试系统[47]，通过在流变仪上增设可视化观测窗口，该系统主要用于原位观察和检测常规

挤出剪切流动场下聚合物材料微观组织结构的演化，但由于该系统没有超临界流体注入与混

合功能，所以无法用于聚合物/超临界流体混合体系的微观组织结构观测。 

表 1 给出了国内外已有高压光学观测装置或仪器的关键技术指标。尽管多数仪器可以为

样品建立高压环境，但压力稳定性较差，无法满足聚合物/超临界流体混合体系凝聚态结构

演变的观测需要。同时，已公开仪器的样品池缺少冷却功能，样品池内温度可控范围均在室

温以上，无法满足低温环境和快速降温条件下的原位观测要求。尤其是多数仪器仅集成了一

种或两种有限的光学观测手段，其表征尺度范围有限，难以实现聚合物泡孔结构演变、晶体

形核长大等跨尺度的表征测试。此外，已有仪器设备也不具备快速热响应功能，因此也无法

用于研究聚合物在快速变温环境中的凝聚态结构演变过程。 

 



表 1  已有高压光学表征仪器的关键技术指标 

来源 
最高压

力/MPa 

温度范

围/℃ 

控压精

度/MPa 

控温精

度/℃ 

温度响应速

率/℃/min 

表征 

尺度 

文献[39] 300 无数据 无数据 ±0.1 无数据 μm~mm 

文献[40] 1000 20~120 ±1 ±0.1 无数据 μm~mm 

文献[41] 296.5 20 无数据 无数据 无数据 μm 

文献[42] 300 20 ±0.2 ±0.1 无数据 μm~mm 

文献[43] 300 20~250 ±0.1 ±0.1 无数据 μm~mm 

文献[44] 100 20~200 无数据 无数据 无数据 μm~mm 

文献[45] 4 20~250 无数据 无数据 无数据 μm~mm 

文献[46] 30 20~250 无数据 无数据 无数据 μm~mm 

文献[47] 无数据 20~300 无数据 ±0.01 无数据 μm~mm 

综上所述，掌握聚合物/超临界流体混合体系的凝聚态结构演变规律对于高性能微纳孔

聚合物材料制备及加工具有重要指导作用，但目前国内外尚未研制出满足高压、宽温域、多

尺度、原位表征的凝聚态结构演变观测仪器设备。 

本研究针对该领域的迫切需求以及面临的关键科学技术难题，在山东大学自研自制仪器

设备培育项目支持下，创新了四元预紧式自密封紧凑样品池，突破了池内压力和温度高精度

高灵敏控制技术、临界乳光现象消除技术、样品微观形貌高清成像技术，研发了悬浮固定的

高精度三轴可调式图像采集系统，研制出一种集成显微光学、偏振光学、小角激光散射于一

体的聚合物/超临界流体混合体系凝聚态演变原位高压多光学观测系统，攻克高压宽温域环

境下聚合物/超临界流体体系凝聚态演变过程原位观测和定量表征的难题，实现聚合物/超临

界流体体系熔融、相分离、形核长大、结晶等凝聚态演变行为的原位观测和定量表征，为高

性能微纳孔聚合物材料制备及其成型加工技术研究提供表征手段和理论支撑。 

2 原位高压多光学观测系统的开发 

本研究发明并研制了一种原位高压多光学原位观测系统[47, 48]，该系统是一种用于观

测聚合物/超临界流体混合体系凝聚态结构演变的科研仪器，其核心功能是精确控制样品池

内的温度、压力、环境气体/流体组成，主要观测手段包括普通光学显微、偏振光学显微和

小角激光散射，仪器测试尺度范围覆盖亚微米级到毫米级多个尺度量级，原位观测和定量表

征聚合物/超临界流体体系的熔融、相分离、形核长大、结晶等凝聚态演变行为，为高性能



微纳孔聚合物材料制备及其成型加工技术研究提供理论支撑。所构建样品池的环境涉及多个

物理场量的非线性强耦合相互作用，整套系统的设计和建造是一项复杂的系统性工程，涉及

材料学、机械设计与制造、控制理论、光学、传热学、流体力学等多学科知识。所研制仪器

针对混合体系所处的高温高压环境、凝聚态结构演变跨越多个尺度、温度/压力急剧变化与

响应、多尺度原位观测分析等极端环境与技术挑战，仪器的研制面临如下多个关键设计要求

和多个核心技术难题。 

2.1 设计要求和技术难题 

1）设计要求 

（1）瞬态过程的原位观测 

聚合物/气体体系在快速压力、温度变化时会发生剧烈的相变或相分离行为，泄压发泡

过程中，气泡会在不到 1 秒的时间内发生形核、长大、畸变、合并、破裂等行为。这要求仪

器能够在线全程监测该瞬态演变过程，设备的时间分辨率>1000 帧/s。 

（2）高气压宽温域的精准调控 

在工业生产中，聚合物/气体体系的压力可达 30MPa，某些聚合物的玻璃化转变点低于

0℃，且软物质对环境变量极为敏感，0.1MPa 或 1℃的波动可能会改变软物质的凝聚态结构。

这要求仪器能够覆盖 0-35MPa，-30-250℃的环境变量范围，并能精准控温控压。 

（3）跨多尺度的同步表征 

聚合物在高压气体中可形成晶体结构可小到亚微米级，气泡在聚合物熔体中的形核过程

属于微米级，大倍率泡孔和二维雪花晶体尺寸可达毫米级，而且毫米级泡孔和亚微米级晶体

结构会同步耦合生长。这要求仪器能够进行跨尺度、同步观测。 

2）技术难题 

（1）目标体温度快速小震荡动态调控技术 

软物质对温度极其敏感，温度变化历史会直接影响最终的凝聚态形貌与结构，为实现高

精度可重复的凝聚态演变测试及表征，需要建立体温度快速小震荡动态调控技术，但在传统

温度控制方法中，控制变量的快速变化会导致较大的变量震荡，而较小的变量震荡则不得不

牺牲变量变化速率，所以，如何同时实现温度的快速调控与小震荡平稳是一项关键技术难题。 

（2）耐压强换热可视化样品池设计与制造 

为观测高压环境中的样品微观结构，需要设计和制造可视化样品池，这就对样品池的光

路传输、承压结构和换热效率提出了很高的要求。然而承受高压需要大样品池壁厚，而提高

换热效率需要小样品池壁厚，如何在保证样品池具有高可透光性的前提下，同时实现样品池



的耐高压和强换热是第二项关键技术难题，传统设计原则和制造方法无法满足仪器样品池的

设计要求。 

（3）快速温/压变化中临界乳光现象的消除 

在密封的样品池内，温度和压力的变化会引起池内流体的波动或相变，尤其是在温度和

压力接近样品池内气体介质的临界点时，会发生临界乳光现象，导致透射光产生强烈散射，

无法进入光路采集装置和成像设备，进而出现黑屏现象，故无法观测到压力和温度变化时池

内样品的微观结构演变过程。如何消除临界乳光现象是仪器研制中的第三项关键技术难题。 

2.2 仪器整体设计方案 

本研究按照“从头设计，统筹兼顾”的设计思想，打破现有光学表征仪器的结构框架，以

样品池为首要核心，重新为其配置光路系统；按照“功能完整-安全稳定-控制精确-操作方便-

外观美观”的设计变量优先级，依序完成仪器各组件的设计、选配、组装和封装；按照“集成

化-小型化-通用化”阶段式设计策略和步骤进行研制，首先进行仪器基本功能研发和集成，

然后进行系统结构优化和技术指标提升，并采用模块化设计方案，便于推广应用和维护保养，

最后研制出达到指标要求、通用性良好的仪器设备。 

所研制的原位高压多光学原位观测仪器总体结构如图 1 所示。整个系统结构以高温高压

样品池为核心组件，匹配加热控制模块、冷却液循环控制模块、高压多相流控制模块。样品

池结构主要由高压釜体、光学窗口、垫片、密封圈和釜体密封盖组成。加热控制模块主要由

控制器、热电偶、加热棒和信号线缆组成，其中加热棒和热电偶安装在高压釜体上。冷却液

循环模块主要由制冷机、冷却液输送泵、冷却座套、冷却液回流箱、冷却液回收泵、压缩空

气源、电磁阀、单向阀、冷却管路等组成，其中冷却座套固定在高压釜体的外侧。高压多相

流控制模块主要由柱塞泵、阀门、压力传感器、压力控制器、钢管等组成，其中钢管末端通

过转接头与高压釜体内部联通。仪器的光路系统以气浮光学平台为基准，围绕样品池构建普

通光学显微、偏振光显微、小角激光散射三种光路。普通显微光路主要由 LED 光源、光学

放大镜头和 CMOS 相机等组成。偏振光显微光路主要由点光源、起偏器、补色片、检偏器、

放大镜头和 COMS 相机等组成。小角激光散射光路由 He-Ne 激光光源、渐变中性密度滤光

片、起偏器、扩束镜、单波长介质膜反射镜、检偏器、透射式硬质投影屏、相机等组成。 



 

图 1  原位高压多光学观测系统原理图 

为实现原位多尺度同步表征，本研究发明并构建了一种高精度三轴可调式图像采集系统

的悬浮固定装置，采用涂覆了单波长介电膜的 45°选择性滤光镜，实现光路的精准聚集和有

序分散以及各光路的独立采集，通过设计适用于多光路系统的多通道同步数据采集模块，开

发系统专用的图像处理软件及视频剪辑软件，通过计算机同步采集四种光路成像元件的实时

数据，生成被测对象在不同尺度下微观结构演变过程的原位观测图像。 

2.3 仪器的关键技术 

1）宽温域自适应温度快速调控技术 

针对传统控制策略难以同时实现温度的快速升降与小震荡维稳的技术难题，本研究提出

一种由加热模块、冷却模块、温度监测与控制模块组成的样品池温度控制系统及方法，创新

一种双模拟量 PLC 耦合控制技术，开发一种参数自整定的模糊 PID 算法，根据温度传感器

反馈的温度信号，实时调控加热元件的输出功率和冷却液流量，达到耦合控制加热和冷却过

程的目的，以减小快速加热和快速冷过程中样品池温度的过冲和震荡。图 2 给出了原位高压

多光学观测仪器的温度控制系统的结构示意图。 

 

图 2  原位高压多光学观测仪器的温度控制系统 



在加热控制模块中，双模拟量 PLC 耦合控制系统的加热控制模块可独立控制各组加热

元件，根据温度传感器反馈的实时温度数据，独立调整各组加热元件的输出功率，进而实现

样品池内升温速率和温度的精确调控。在冷却控制模块中，样品池池体内部设有随形冷却通

路。池体内的冷却液通路与截止阀、液体加注泵、冷却液源、冷却液回流瓶、液体回收泵和

冷却液管路相连；通过三通阀门将空气压缩机连接到冷却液管路上，利用压缩空气排除管内

残余冷却液；液体泵加注的作用是将冷却液泵入池体内的冷却液通路，液体回收泵的作用是

将冷却液回流瓶泵入冷却液源。 

样品池内设有加热单元、冷却单元、温度监测单元和压力监测单元。其中，加热单元由

数组具有高能量密度的电加热元件组成，每组加热元件的输出功率可独立控制；冷却单元由

两组随形冷却通道组成，通道壁与样品池内壁之间的距离保持一致，以实现高效均匀冷却，

同时通道壁面还设有扰流结构，以增强冷却液的对流换热效果；温度监测单元采用一种探头

直径仅为 50μm 的极细铠装 J 型热电偶，其温度响应时间仅为 50ms，以准确捕捉快速加热

和冷却过程中样品池内温度的细微变化；压力监测单元由高压力响应速率传感器和耐高温变

送器组成，配合毫秒级高频数据采集模块，能够准确监测快速泄压过程中样品池内压力变化。 

2）耐高压强换热可视化样品池设计与制造 

采用三维拓扑优化设计技术，对冷却液通道结构与布局进行优化设计，创新设计一种具

有高通量和大比表面积的三维随形冷却液通道，增大换热面积和缩短传热路径，以显著增强

样品池的热响应速率和改善温度分布的均匀性，并采用激光选区熔化技术 3D 打印样品池的

池体结构。 

根据设计要求，利用 UG NX 系列三维造型软件设计三维模型。主要设计内容是外观结

构，冷却管路结构、管路进出口、管路截面形状及其管路的三维空间布局。图 3 给出了基于

机加工和 3D 打印技术设计的样品池三维结构图。如图所示，采用传统机加工方式制造的冷

却座外观繁琐，接头众多，密封困难。这是因为机加工工艺的限制和通孔的需要，传统冷却

座的制备过程中会有很多多余的孔洞产生，这不但使得其外部接口复杂化，密封困难且需要

加之多余的防漏部件。采用 3D 打印技术制造的新型冷却座的外观简洁、接头很少，密封性

能好，在保证冷却效果的要求下，外观进一步得到美化。 



 

图 3  传统机加工冷却座与 3D打印冷却座的外观结构与内部管路结构 

相比于传统加工冷却座，3D 打印随形管路铝合金冷却座可以显著提高模具的冷却效率，

减少冷却时间，缩短冷却周期；能够显著提高模具型腔表面的温度分布均匀性，减小注塑等

成形件的应力和翘曲变形趋向，从而改善制品品质。这是因为随形冷却管路水道形状随冷却

座外形的变化而变化, 能有效解决传统冷却水道与模具型腔表面距离不一致的问题。 

图 3 对比了传统机加工冷却座与 3D 打印冷却座的内部管路结构布局。如图所示，由于

3D 打印技术的工艺技术特点，新型冷却座的内部管路设计和布局可以不受限制，管路形状

灵活多变，可以根据设计要求灵活调整管路布局。而采用传统机加工方式制造的冷却座冷却

管路形状单一，布局受限，形状适应性较差。 

考虑到冷却座的成型材料为铝合金，以及冷却座的表面精度要求，采用激光选区熔化技

术(Selective Laser Melting, SLM)来实现铝合金随形冷却座的制造。激光选区熔化技术的主要

技术特征是粉末床，具有尺寸精度高、表面质量好、成形件合金组织致密、晶粒细小、性能

优异等特点。成型设备为德玛吉公司 LASERTEC 30 SLM 增材制造机，原材料粉末选用 Al 

Si10Mg 合金粉。 

3）预紧式紧凑自密封样品池结构设计 

针对聚合物/超临界流体混合体系凝聚态演变多光学原位观测仪器对高压样品池的宽温

域、耐高温、耐高压、高透光、快速热响应等技术要求，本研究创新提出了一种预紧式紧凑

自密封样品池结构的设计方法，其具体技术方案如下： 

传统可视化样品池的通光窗口通常采用螺栓固定在池体上，在这种结构的样品池内存在

很大自由空间，在注入或排出高压流体时，池内流体会发生剧烈震荡和临界相变，从而产生



临界乳光现象，造成光线波动和散射，进而使图像出现模糊、漂移和黑屏等问题，严重影响

原位可视化观测的效果。为克服此问题，本研究发明了一种由可透气垫片、透光窗口、耐高

温 PTFE 密封圈和池体组成的预紧式承压结构设计方案，如图 4 所示。该结构可将样品池内

流体层厚度缩小至 1mm 以内，同时将流体的流动通道限制在狭小空间内，从而避免池内流

体剧烈震荡，最终消除临界乳光现象，实现原位观测系统的高清稳定成像。 

 

图 4  预紧式紧凑自密封样品池内部结构 

本研究将上述可透气垫片设计成一种具有多道径向 V 形槽的圆环片，如图 5 所示，兼

具压力传导、多相流体穿梭和样品空间支撑三种功能；透光窗口采用 JGS2 级近紫外高透光

率高纯石英制造；密封圈采用耐高温聚四氟乙烯材质，具有超大弹性应变和高温抗蠕变能力，

以满足样品池对高温高压密封的要求；池体采用高温高强轻质合金材料，并采用增材制造技

术进行加工制造，池体中心设有阶梯孔，用于安装样品池的透光窗口、可透气垫片和密封组

件，样品池底部设有供散射光束传输的锥形通光孔。 

  

图 5  可透气垫片及样品封装结构示意图 



本研究设计的样品池设有三道次密封结构，在样品池盖与第一金刚石窗口配合面上设有

第一道密封圈，防止池内高压流体从样品池盖上的通光孔流出；在样品池盖和池体配合面上

设有第二道密封圈，防止池内高压流体从样品池盖与池体之间的界面流出；在池体与第二金

刚石窗口配合面上设有第三道密封圈，防止池内高压流体从池体底部的通光孔流出。 

4）跨多尺度同步观测技术 

为实现横跨纳米级到毫米级的多尺度表征，本研究发明了显微光学、偏振光学和小角激

光散射三种光学联用架构，其光路结构及原理如图 6 所示。 

 

图 6  仪器的光路系统结构示意图 

如图 6 所示，显微观测系统的光学成像系统由 LED 光源、起偏器、检偏器、变焦镜头

和高速摄像机依次排列构成；光源设置在样品池下方，变焦镜头放置在样品池的上方；光线

从样品池穿过，变焦镜头接收透射出的光线。起偏器和检偏器为选装组件，当进行普通光学

观察时，不需要安装这两个光学组件，而进行偏光显微观察时，则需要安装这两个光学组件。



采用高亮度 LED 光源和高速高清 CMOS 图像采集装置，以提高图像清晰度和图像数据采集

速度。 

小角激光散射系统的光路系统由激光控制器、激光发生器、可调衰减器、扩束镜头、滤

光片、光阑、聚光镜、激光起偏器、激光检偏器、透射式投影屏、激光光斑分析仪依次排列

构成。其中，激光光源可采用氦氖气体激光光源，其输出功率大于0.5mV，激光波长632.8nm。

采用渐变中性密度滤光片和可调节衰减器，以实现激光强度的无级调控。采用扩束镜头调节

光束直径，以满足不同尺寸样品的观测需要。采用激光光斑分析仪，以实现激光光斑的量化

分析。激光光源发出的光线经可调衰减器进行强度调节后，进入扩束镜头，光束经扩束镜头

调节后，再透过滤光片、光阑、聚光镜、起偏器，进入样品池，透过样品池的光线由检偏器

投影在透射式投影屏上。最后，图像采集装置对投影屏上的图像进行数据采集和处理。 

为实现原位多尺度同步表征，本研究发明了一种高精度三轴可调式图像采集系统的悬浮

固定装置，采用涂覆了单波长介电膜的 45°选择性滤光镜，实现光路的精准聚集、有序分散

和各光路独立采集，通过设计适用于多光路系统的多通道同步数据采集模块，开发系统专用

的图像处理软件及视频剪辑软件，利用计算机同步采集四种光路成像元件的实时数据，生成

被测对象在不同尺度下微观结构演变过程的原位观测图像。 

在样品池加热的过程中，其附近空气会产生强烈热对流，导致光线发生折射和散射，造

成图像晃动或图像漂移。为解决此问题，本研究提出一种基于错位双螺旋鼓风技术的气流控

制方法，利用强制稳定气流主动调控样品池通光孔附近的空气流动状态，减小因温度变化导

致的空气对流波动，以避免空气不稳定流动对光学成像的影响。 

2.4 仪器完成情况及主要参数 

本研究发明的仪器设备整体先后经历原理机验证、样机构建和样机优化升级三个研制阶

段，样品池经历了四次较大结构性改造，本研究按照“功能完整-安全稳定-控制精确-操作方

便-外观美观”的五级设计变量优先级，最终完成了产品级仪器各组件的设计、选配、组装和

封装。仪器的外观设计方案从六个初稿方案中选出，结合仪器特点，最终定稿设计方案采用

面向操作者的设计风格，结构紧凑，操作方便。配色干净简洁，融入了山东大学元素，充分

体系仪器的原创性和自主可控。仪器整体形象如图 7 所示。 



 

图 7  自主研制的原位高压多光学观测仪器 

国家仪器仪表元器件质量检验检测中心对本研究发明的聚合物/超临界流体体系凝聚态

原位高压多光学观测仪器进行了严格检测，并出具了检测报告（检测报告编号：20229132）。

仪器的主要参数指标在表 2 中列出。 

表 2  原位高压多光学观测仪器的主要参数指标 

项目名称 参数指标 

外形尺寸(长×宽×高) 2602×1094×1726 mm3 

占地面积 2.85 m2 

额定功率 450 W 

电源 220 V 50/60 HZ 

电流 2.2 A 

观测尺度范围 0.1 μm-1 cm 

样品池可调温度范围 -56~400 ℃ 

温度控制精度 ±0.1 ℃ 

样品池可调压力范围 0.1~40MPa 

压力控制精度 ±0.02MPa 

工业相机空间分辨率 2560×2048 

高速相机（选）时间分辨率 1 us 

光学放大倍数 

转接镜头：5×、2×； 

远心变焦镜头：7×、4.5×(同轴光)； 

物镜：0.5×、2× 



冷却液箱体容积 5 L 

冷却液回收箱体容积 10 L 

He-Ne 激光波长 632 nm 

3 原位高压多光学观测系统的应用 

利用自主研制的原位高压多光学观测系统，本研究观测到了聚合物在高压 CO2 环境中

的晶体形核、长大、结构特征演变等过程，为研究聚合物晶体生长行为和形态结构提供了一

种新的原位观测表征手段。图 8 是利用自主研制的光学观测仪器获得的聚乳酸在不同 CO2

压力下晶体的光学图像[50]。从显微光学图像看出，随 CO2 压力升高，晶体尺寸逐渐增大，

晶体数量逐渐减少。从偏振光学图像看出，压力为 0.1MPa 时，未出现偏振光斑，说明聚合

物未发生结晶，当压力升高至 0.5MPa 以上时，出现偏振光斑，且随 CO2压力升高，光斑从

点状逐渐变成黑十字交叉状，呈现典型的聚合物球晶偏振光学特征，这说明聚合物发生了结

晶，且晶体尺寸逐渐增大。从小角激光散射图像看出，0.1MPa 压力下未发生散射现象，说

明未发生结晶；当压力升高至 0.5MPa 以上时，激光散射光斑的图像呈现四叶瓣形状，说明

聚合物发生了结晶，双折射特征表明晶体是球晶；当压力由 0.5MPa 逐渐升至 2.5MPa 时，

四叶瓣光斑尺寸逐渐减小，这也说明球晶尺寸逐渐增大。 

 

图 8  聚乳酸在不同 CO2 压力下结晶显微光学(a-f)，偏振光学(a1-f1)和小角激光散射(a2-f2)图像 

利用自主研制的原位高压多光学观测仪器，本团队观测到雪花晶形成初期的形貌演化过

程，提出了一种由菱形单晶演变成雪花状树枝晶的晶体生长模式[51]，如图 9 所示。同时，

自主研制的原位高压多光学观测仪器还具有在线变压结晶实验和原位观测功能，利用这种独

特的功能，研究发现聚合物在高压流体环境中具有“熵致结晶”效应，聚合物在低于玻璃化转

变温度下结晶时，随 CO2 压力升高，晶体生长速率和树枝晶分支密度均先减小后增大，如



图 10 所示，这说明 CO2 在低温高压条件下，能够促进聚合物晶体的二次形核[52]。 

 

图 9  聚乳酸雪花晶生长过程及提出的生长模式 

 

图 10  在线升压过程中中聚乳酸雪花晶生长过程 

基于自主研制的原位高压多光学观测系统，模拟研究了釜压发泡成形中的温度、压力变

化过程，研究二氧化碳溶解扩散过程对聚合物基体中结晶状态的影响，及其对后续发泡结构

影响机理。研究发现在聚乳酸的二氧化碳熔融过程中，结晶聚乳酸内部在高压二氧化碳作用

下形成结晶区和非结晶区，这两种区域发泡后的泡孔形貌差距明显，其中结晶区可以形成更

加致密细小的泡孔结构，如图 11 所示。据此本研究发明了预等温釜压发泡工艺，将聚乳酸

最大发泡倍率有 18 倍提升到 45 倍。 



 

图 11  预结晶聚乳酸在 137ºC 2500psi CO2 环境下的熔融行为及其对发泡的影响 

利用自主研制的原位高压多光学观测仪器，研究了聚甲基丙烯酸甲酯/高压流体混合体

系微孔发泡过程中泡孔的形核长大过程，如图 12 所示。根据图中不同时刻下获得的泡孔形

貌，计算得到了泡孔形核密度、长大速率、形态结构参数等重要数据，这对于研究泡孔形核

机制，建立泡孔长大模型，理解泡孔结构演变规律具有重要的科学价值。 

 

图 12  微孔发泡过程中泡孔的生长过程 

利用自主研制的原位高压多光学观测仪器，本团队还观测到高压流体环境下聚合物形成

的一些特殊凝聚态结构。图 13a 为玻纤增强聚乳酸在高压 CO2 环境中生成的依附玻璃纤维

生长的球晶；图 13b 为聚乳酸纳米薄膜在高压 CO2 环境中生成的树枝晶；图 13c 为热压成

型的聚乳酸膜在高压 CO2 环境中生成的由放射状片晶组成的海藻状球晶；图 13d 为低分子

量聚乳酸在高压 CO2环境中生成的环带状球晶；图 13e 和图 13f 分别为低分子量聚乳酸纳米

薄膜在低压 CO2 环境中生成的左旋树枝晶和在高压 CO2 环境中生成的雪花状晶体。这些特

殊结构对于理解和研究聚合物在高压流体环境中的凝聚态结构演变具有重要意义。 



 

图 13  聚乳酸/高压 CO2 混合体系在不同条件下形成的凝聚态结构：（a）球晶，（b）树枝晶，（c）海藻状

球晶，（d）环带球晶，（e）左旋树枝晶，（f）雪花晶 

该仪器设备已为 10 余项国家与省部级项目的研究提供了测试和表征服务，为 10 余家单

位的研究人员观测和表征了相关结果，为 30 余名研究生的课题研究提供了测试实验条件。

基于仪器的观测结果和揭示的机理，本团队相继建立了形核理论模型和晶体生长模型，开发

了多种微孔发泡成形工艺，指导了微孔发泡成型技术创新，研发的轻量化聚合物微孔发泡成

型技术已获广泛应用，在科学研究和人才培养方面发挥了重要作用。 

4 总结 

为解决高压软物质凝聚态研究领域中缺乏表征仪器的关键瓶颈问题，本研究瞄准国家重

大发展战略，针对我国在光学表征仪器落后局面，基于前期在快速热循环控制技术、复杂形

状铝合金构件制造技术和增材制造技术方面的技术积累，展开了技术攻关和系统性集成创新，

解决了温度快速动态调控技术、耐压强换热结构设计与制造、快速温/压变化条件下高清成

像技术等核心技术难题，发明并研制了一种原位高压多光学观测系统及表征方法，实现了样

品池温度和压力的精准调控、软物质凝聚态结构的高时间分辨瞬态原位观测和跨多尺度同步

观测和表征。该仪器克服了国外高压表征仪器的在高压软物质凝聚态研究方面的技术缺陷和

不足，为实现我国高端光学表征仪器的换道超车和反向卡脖子提供了路径。 

该系统集成了显微光学、偏振光学、小角激光散射三种光学观测手段，并发明了一种预紧式

紧凑自密封高压可视化样品池结构，建立了可视化高压样品池内温度的自动调控技术，实现

了在-56℃~400℃、0.1MPa~40MPa 的范围内样品池温度和压力的精确调控，其控制精度分

别达±0.2℃和±0.05MPa，能够在 0.1μm~1cm 尺度范围内原位观测和定量表征聚合物/高压流



体体系的晶体形核、生长及其形貌演变等，并能实时观测气泡的形核、长大、变形和溃灭等

相形态演变过程，为调控微发泡成型过程中塑件内部晶体和泡孔结构及其演变过程提供了研

究手段和理论指导。 

围绕原位高压多光学观测系统的自主研制工作，本研究已获 2 项美国发明专利，获授权

中国发明专利 2 项，获授权中国实用新型专利 2 项，发表 SCI 论文 20 余篇。围绕微孔发泡

新技术、新工艺、新装备获授权中国发明专利 40 余项，发表 SCI 论文 80 余篇。以该仪器

及其观测结果为主要创新点之一的“轻量化高性能构件微孔发泡成型关键技术与装备开发及

应用”技术成果获 2022 年山东省技术发明一等奖、山东省信息技术产业 60 年标志性成果。 
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