
1 9 7 7年3 月 申 司 砰 荃 第2 期

赵家台叶蜡石的品种类型
、

矿物相变

及其对合成金刚石的影响
*

陶 知 耻 蒲 正 行

摘 要

叶蜡石是合成金刚石广泛采用的固体传压和密封的介质
.

本文对赵家台叶蜡石

进行 了初步的传压性能测试和矿物学研究
,

讨论 了它们的品种类型
、

在高温超 高压下

的矿物相变及其对合成金刚石生长过程的影响
.

并对合理使用天然块状叶蜡石和改

进传压密封材料提出了初步意见
.

叶蜡石 由于具有理想的内摩擦性能和固体传压性能
,

同时它又是优良的耐热保温和绝缘

材料
,

在近代超高压技术中得到广泛采用
.

但是由于天然块状叶蜡石在其形成过程中变质程

度不同
,

杂质分布不均匀和矿物理化性质的方向性
,

造成叶蜡石材料传压性能的不稳定和多变

性
.

同时叶蜡石在高温超高压下的一系列矿物相变又进一步影响叶蜡石腔内石墨变金刚石的

转化过程
.

所以
,

研究叶蜡石的传压性能
,

尤其是研究叶蜡石在高温超高压下的矿物相变
,

对

更好地掌握和控制优质金刚石的生长条件是很重要的
.

近几年来
,

我们结合合成金刚石研究中出现的问题
,

通过对赵家台叶蜡石的分析测试工

作
,

研究了它的品种类型
、

在高温超高压下的矿物相变及其对金刚石生长过程的影响
.

一
、

赵家台叶蜡石的品种类型

赵家台叶蜡石矿供合成金刚石用的块状叶蜡石产于矿层中部
,

质地致密
,

杂质矿物少
,

可

塑性及可加工性良好
.

它在化学成分上与标准叶蜡石 ( 1A
2 0 ,

30 务
,

51 0 , 6 5多
,

H p s务 ) 比

较
,

含 A 12O 3

高 ( 3 7
.

0一 4 1 0 % )
、

H
ZO +
高 ( 6

.

2一 7
.

3务 ) 以及 5 10 2

低 ( 4 7
.

0一 5 1
.

0 % )
.

赵家台叶

蜡石的另一个特点是含 eF 高
,

而且总铁含量和 eF
ZO 3

/ eF o 比值的变化较大
.

eF
Z

仪 含量的高

低不仅决定了叶蜡石颜色的不同
,

而且直接影响着材料的内摩擦性能
,

这对叶蜡石传压性质的

影响是很大的
.

目前供合成金刚石使用的叶蜡石条块
,

按颜色和矿物结构的差异
,

可大体分为

四种类型
:

1
.

红色叶蜡石 ( P一 1 ) :
褐红色常带有不均匀的深红色斑点

,

断 口色较深
,

晶粒较粗
,

结构较

疏松
.

2
.

白色叶蜡石 ( P一 2 ) : 浅黄白色
,

微带棕色
,

断 口土黄色
,

晶粒细
,

结构较致密
.

3
.

斑点色叶蜡石 ( P一 3 )
: 奶白色微带红色

,

含有棕红色或兰灰色星散状斑点
,

晶粒较 P 一 2

本文 1 9 7 5 年 3 月 1 日收到
.

. 木文 中矿物化学分析
、 X一光分析和差热分析工作由地质科学院地质矿产研究所协助完成

.
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粗
,

结构较致密
.

4
.

灰色叶蜡石 ( P一 4 ) :
灰白色微带绿色

,

断 口灰黄绿色
,

晶粒细
,

结构致密
.

这四种叶蜡石部分理化性能的测定结果见表 1
.

表 1 赵家台叶蜡石部分理化性能测定结果

部 分 化 学 成 分 (重 量 % )
品 种 类 型

内、00,Jf、,、,̀勺̀,̀
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.

采用显微比重法测 定
,

测量精度士 0
.

02
.

** 试验在国产 C H 一 5 型材料试验机上进行
,

示值精度 1%
.

* * 嘴

极限压缩率指试块受压破坏前的最大线压缩量与试块高度的比值
.

从测定结果来看
,

赵家台叶蜡石四种类型的机械抗压性能以灰色的最好
,

抗压强度高
,

极

限压缩率小
,

对固体传压是有利的
.

其特点是结构水 ( H刀+) 含量大
,

eF
ZO 3

/ eF o 低
.

白色和

斑点色叶蜡石的抗压性能差不多
,

居于中等
.

红色叶蜡石的抗压性能较差
,

其特点是含 H p +

较少
,

氧化程度较高
,

质地较疏松
,

这从比重测定数据上也可以反映出来
.

表 1 所列的 eP
Z。扩eF O 比值反映了叶蜡石的氧化程度

.

随着氧化程度的增加
,

矿物 中含

水量降低
,

比重减小
,

抗压强度下降
,

极限压缩率增大
.

分析其原因
,

一方面系 eF 汁 一 cF
’ +

时

离子半径收缩 (由 0
.

83 入 、 0
.

67 入 )
,

导致矿物结构疏松 ;另一方面也由于 eF
2 0 ,

是 内摩擦系

数相当大的材料 (在 2 ,千巴下为 0
.

7 1 ,

是叶蜡石粉的 2
.

8 倍 )
,

它在叶蜡石中含量增高将直接影

响材料的传压性能
.

所以
,

进一步弄清不同品种叶蜡石的传压性能对合理使用天然块状叶蜡

石和制定相应的合成工艺是十分必要的
.

二
、

赵家台叶蜡石在不同焙烧温度下的传压性能

为了解赵家台叶蜡石在加热过程的变化
,

我们对四种类型的叶蜡石分别作了差热分析和

失重分析
.

从分析结果看
,

这四种叶蜡石在加热过程的变化情况差不多
,

仅在峰值的陡度上稍

有变化 (与含水量差异有关 )
.

这说明赵家台叶蜡石虽有颜色上的差异
,

但矿物的基本性质还

是一致的
.

同时
,

从曲线的平滑性可以看出赵家台叶蜡石的矿物成分是比较纯的
.

图 1 和表

6 的分析结果表明
,

叶蜡石在 , 00 ℃以前基本没有变化
,

叶蜡石经 4 00 ℃焙烧后的 x 一
光资料也

证明这一点
,

矿物中所含结构水从 50 0℃开始大量脱 出
,

失重量急剧增大
,

到 56 0℃处脱水反应

达到高峰
.

弓60 ℃ 以后
,

脱水反应又渐趋缓和
.

经 80 0℃焙烧后的 x 一光分析结果表明
,

叶蜡石

脱水后
,

它原来的晶体结构仍基本未变
,

但晶胞参数在 b
, C
方向略有膨胀

,

估计系 is 一。 网松

弛的结果
.

随着温度继续升高
,

图 1 中 1 1 0 0℃ 处平缓的吸热峰
,

表示叶蜡石在高温下开始分

解
,

经 1 2 0 0℃焙烧的 x 光分析结果证明
,

叶蜡石已分解成方英石 + a 一 lA刀
,
十 多铝红柱石

.

温

度继续升至 1 3 5 0℃ 时 ,

相变情况类似
.

仅多铝红柱石含量略有增加
.

由于叶蜡石品种类型的不同和它们在加热过程中的一系列变化 (结构水脱出
、

铁的氧化
、

矿物分解相变等 )
,

必然导致传压性能的改变
,

影响金刚石的合成效果
.

为此
,

我们对在不同温
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图 1 赵家台叶蜡石 (灰色型 )差热分析和失重分析曲线

度下焙烧的四种类型的叶蜡石分别进行了测压工作
.

选用的焙烧温度点 为 1 20 ℃
,

4 00 ℃
,

5 50 ℃
,

800 ℃
,

保温时间 1
.

5小时
.

试验在国产 D S一 o 29 A 型超高压高温装置上进行
.

测压元件

采用金属蛇和金属钡
,

压力标定值取 lT
l
卜川 36

.

7 千巴
,

aB
l卜川 5 5

.

0 千巴
,

试料腔中选用氯化

银作为填充传压材料
.

测压记录由国产 x w c 一 2 00 A 型 自动记录仪完成
,

示值精度为 0
.

5 毫

伏 /厘米
.

每个测点一般重复 3一 5 次
,

取平均值
.

测定结果见表 2一-5

编编 号号 焙 烧 温 度度 测 压 元 素素 相变油压 (公斤 /厘米
’

)
` ”” 压力产生率

( 2 ’’

(((((℃ ))))))))))))))))))))))))))))))))) ( % )))指指指指指 示 值值 平 均 值值 变 化 范 围围围

lll 一 444 12 000 1
一

,, 了3 000 7 0 000 6 000 3 222

111一 5555555 7 0 000000000

lll
一

6666666 6 7 000000000

:::二;;;
1 2 000 B之之 [ 22 000 12 4 000 4 000 3 444

!!!}}}}}}}
1 26 000000000

111
一

1000 4 0 000 B aaa ` 0 2

111
1 0 3 555 2 000 斗000

lll 一 1 1111111 I U任 jjjjjjjjj

lll
一

1 222 弓5 000 B aaa 1 0 2 000 10 2 333 1 000 4 lll

lll
一

1 3333333 1 0 3 000000000

lll
一

l斗斗斗斗 1 0 2 000000000

lll
一

1555 8 0 000 B aaa 夕5 000 9 3 777 2 000 月555

lll一 16666666 9 3 000000000

111
一

17777777 9 3 000000000

lll一 18888888 9魂000000000

说明 : (1 ) 指压机工作缸油压指示
.

( 2 ) 压力产生 率指压腔中心实际压力和施加于顶锤顶面总压力比值的百分数
,

顶锤总压力 一 表压 只活塞面积 /顶锤

面积
.

测定结果表明
,

赵家台叶蜡石由于品种类型和焙烧温度的不同
,

它们的传压性能也是各不

相 同的 (图 2一 4 )
.

同时
,

这些叶蜡石在不同焙烧温度下的传压稳定性也很不一样 (图 弓)
.

图 3 的曲线表明
,

不同品种类型叶蜡石传压性能的差异随压力升高而增大
,

它们在 ” 千巴压力

下的差别从表压指示上可达 24 0 公斤 /厘米
2

(相当于 11
.

8 千巴 )
.

这就是说
,

目前人造金刚石



科 学 1 9 7 7年

表 3白 色 叶 蜡 石 ( P一 2 )测 压 结 果

编编 号号 培 烧 温 度度 换哆压 元 素素 相变油压 (公斤 /厘 米
,

))) 压 力产 生 率率

((((( oC ))))))))))))))))))))))))))))))))))) (% )))指指指指指 示 值值 平 均 值值 变 化 范 围围围

222 一 222 1 2 000 T III 6 9 UUU 6 7 555 3 000 4 111

222 一 4444444 6 7 555555555

222
一

5555555 6 6 000000000

222
一

777 12 000 B aaa 1 1 4000 10 7 666 1 0 000 3 999

222一 3 0000000 1 0 4000000000

222
一

3 1111111 10 5 000000000

222
一

1 444 4 0 000 T lll 63 000 6 0 000 斗000 斗777

222一 1 5555555 59 000000000

222
一

1 6666666 5 9 000000000

222一 1 111 4 0 000 B aaa
10 1000 9 9 222 6 555 魂222

222
一

1222

{{{{{
10 1 555555555

222 一 13333333 9 5 000000000

222 一 888 5 5 000 T lll 5 7 000 57 000 2 000 斗999

222
一 9999999 5 6 000000000

222一 1 0000000 5 8 000000000

222一 2 2222222 57 000000000

222
一 1777 5 5 000 B aaa 10 2 000 9 9 666 10 000 斗2

---

222 一 18888888 9 7 000000000

222
一 19999999 10斗000000000

222 一2 0000000 9 4 000000000

222 一 2 1111111 10 1 000000000

222一 2333 80 000 T lll 57 000 5 8 000 2 000 4 888

222
一

2 6666666 5 9 000000000

222一 29999999 5 8 000000000

222
一

2 333 8 0 000 B aaa
9 0 555 9 1333 l 555 4 666

222 一 2 4444444 9 155555 {{{{{

222
一

2 7777777 9 2 000000000

生产中使用的叶蜡石方块
,

在合成条件下 (如 55 千巴 )
,

由于叶蜡石品种类型不同所引起的传

压变化范围可达 10 0 0 0 大气压以上
.

由此可以看 出
,

如不加选择地盲目使用叶蜡石或不采取

相应的工艺措施
,

对合成金刚石的影响是十分严重的
.

从对四种类型叶蜡石的测定结果来看 (图 2 )
,

在未经热处理或低温烘干 ( 1 20 ℃ ) 条件下
,

传压性能以灰色的最好
,

白色的次之
,

斑点的居第三
,

红色的最差
.

这与表 1 所列的结果是一

致的
.

叶蜡石经焙烧后
,

传压性能均可得到不同程度的改善
.

叶蜡石在 4 00 ℃ 和 ,知℃ 热处

理的传压性能变化不大
,

仅红色叶蜡石在 弓” ℃ 时又有明显改善
.

当增温到 80 0℃ 时
,

这几种

叶蜡石的传压性能渐趋一致
,

压力变化差值 (表压 )由原 2 40 公斤 /厘米
,

减少到 40 公斤 /厘米
, .

这对提高叶蜡石在传压时的稳定性是有利的
.

但叶蜡石经高温焙烧后
,

由于结构水脱出
,

可塑

性受破坏
,

卸压时容易出现爆炸现象 (密封边喷 出)
,

这对正常试验和顶锤使用寿命又是不利的
.

图 4 是白色叶蜡石经不同温度焙烧后在 36
.

7千巴和 55
.

0千巴所测得的压力标定曲线
.

测
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表 4斑点色叶蜡石 (P一 3 )测压结果

编编 号号 焙 烧 温 度度 测 压 元 素素 相变油压 (公斤 /厘米 z )))压 力产 生 率率

(((((℃ ))))))))))))))))))))))))))))))) (% )))指指指指指 示 值值 平 均 值值 变 化 范 围围围

333一 1 222 2000T 111 63 000 623 111 000 4 555

333
一

3333333 2 6555555555

333
一
斗斗斗斗 60 000000000

333
一

lllllll 63 000000000

333
一

1 5552000B
aaa 1 1 20001 1 6 777lll 3 1 666

333
一

3 1 2 6666666000000000

333一 20000000 1 1 5000000000

333一夕夕 月 0000Baaa
夕 000 6 98000 4 000 4333

333一 1 0000000 9 9000000000

333一 2 2222222 1 0 0 000000000

333, 1222 55 000 B aaa 9 6 000 9 6 666 1 000 斗333

333
一 1 3333333 9夕000000000

333一 14444444 97 000000000

333
一

777 8 0 000 B aaa
89 000 9怪444 10 000 4 444

333
一

8888888 9 6 000000000

333
一

1 5555555 9 7 000000000

333
一

1 6666666 9 1000000000

333 一 1 8888888 9 9 000000000

表 5 灰色叶蜡石 ( P一钓 测压结果

编编 号号 焙 烧 温 度度 侧 压 元 素素 相变油压 ( 公斤 /厘米
’

))) 压 力 产 生 率率

(((((℃ ))))))))))))))))))))))))))))))) ( % )))指指指指指 示 值值 平 均 值值 变 化 范 围围围

11111 1 2000 1 111 6 3 000 6 2 000 2 000 4 555

333333333 6 1 000000000

444444444 6 2 000000000

:::::
12 000 B aaa 10 2 000 1 0 0000 斗000 4 222

,,,,, S UUUUUUUUU

,,, 斗0 000 B aaa 8 8000 9 1777 8OOO 4 666

111 6666666 夕 I UUUUUUUUU

111 8888888 9 6 000000000

111 lll
`

5 5000 B aaa 9 5 000 9 2 000 6000 月666

lll 7777777 吕夕UUUUUUUUU

111333 8 0 000 B aaa
8 7 555 9 0 444 7 555 斗666

lll 4444444 9 5 000000000

1115555555 9 0 555555555

1119999999 8 8 555555555

定结果表明
,

白色叶蜡石经 4 00 ℃ 以上的温度焙烧处理后
,

传压性能变化不大
,

尤其是 4 00 ℃与

5 50 ℃ 焙烧条件卞的传压性能基本上是一致的
,

加之 白色叶蜡石采用 4 00 ℃处理后传压的重复

性较好 (图 5 )
,

所以对白色叶蜡石选用 4 00 ℃ 焙烧工艺是比较合适的
.
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图 2 在不同焙烧温度下的传压性能
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(试验压力 : 55 千巴 )
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3
,

斗一一 P 一 4 )

在不同压强下所需的压力负荷

(试验焙烧温度
: 1 20 ℃ )

(说明同图 2 )
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55
.

5 千巴 120

图 苏

40 0 5 50 80 0 ℃

图 斗 白色类叶蜡石经焙烧后在不同压强下

所需的压力负荷

(说明同图 2 )

经焙烧后的传压稳定性能

(试验压力 : ” 千巴 )

(说明同图 2 )

图 , 是四种叶蜡石在不同焙烧温度下进行重复性测量时所得出的试验结果
.

测试结果表明
,

白色及斑点色叶蜡石重复性较差
,

而红色叶蜡石重复性较好
,

尤以 5 50 ℃ 焙烧温度下最佳
,

这

就为合理选用天然块状叶蜡石和建立相应的热处理工艺提供了依据
.

三
、

赵家台叶蜡石在高温超高压下的矿物相变及其

对合成金刚石的影响

叶蜡石在矿物学中一般归人层状硅酸盐类
.

结构式
:

1A
;

[ isS q
。

] ( O H )
; ,

按化学成分也可写作 1A
2 0 弓

,

4 is q
·

H刀
.

经 x 一
光测定

,

赵家台叶蜡

石属单斜晶系
.
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试验工作随金刚石合成试验同 时 进 行
.

分析样品取自经合成试验后叶蜡石试块的不

同部位 (图6 )
.

合成压力 , 5
,

0 0 0一 6 0
,

0 0 0 大

气压
,

加热温度 1
,

4 50 ℃ (估计值 )
.

x 一光分析

结果见表 6
.

如图 6 所示
,

赵家台叶蜡石高温高压下

相变区域的分布大体上刚好是包围试料 ( 发

热体
、

温度最高 )的一层椭球形的
“

壳
” , “

壳
”

的分层界面恰好反映出超高压下合成腔 内部

温度分布的特点
,

椭球面可以近似地视为等

到到
_

_ _
.

_

目 ___

,,,,,,,,,,,,,,,,,

户/ ///

尺尺心《《、 \ \ 、 \ \ 、 \ `̀̀

一一一一一一lllll }}}}}}}}}

}}}}}}}}}}}}}
lllll !!!!!!!!!!!!!!!!!!!
!!!!!!!!!!!!!

!!!!!!!!!
lllll lllll

反反反、 、 \ 、 、 、 、 、 、 、
、、

里里里

叶蜡石作 为一种固体传压介质
,

在高温超高压下
,

随着矿物 内部结构水的脱出和矿物分

解
,

可以引起一系列矿物相变
.

为更好地了解赵家台叶蜡石在合成过程中对金刚石生长的影

响
,

我们对叶蜡石在高温超高压下的矿物相

变
,

进行了初步的探索
·

「
.

一翻
’

一
曰 .

目
.

}

图 6 叶蜡石相变研究取样部位

温面
,

愈靠近内层 (表中取样 4 和 7 )
,

温度愈高
,

形成兰晶石 + 柯石英的矿物相
,

这二个矿物

刚好是叶蜡石在 1 0 5。℃ 以上分解成多铝红柱石 ( 3 1A
2

众
,

ZS iq ) 十 方英石的高压相
.

这个相

的外层 (表 中 5)
,

温度降低
,

兰晶石 ( 1A
20 3 ,

51 0 2

) 相已不能形成
,

但由于柯石英的形成温度较

低 ( 35 千巴
,

, 00 一 8 00 ℃ )
,

所以仍能继续存在
.

再往外层
,

随着温度继续递减 (低于 5 00 ℃ )
,

柯石英相亦已不能存在
,

叶蜡石基本士仍保持原来结构 (表 中 6 )
.

同时通过对叶蜡石块内腔

加衬管 (瓷管或高温处理叶蜡石管 ) 与不加衬管的高温高压相变进行比较
,

表明叶蜡石相变情

况完全一致
,

仅在
“

壳
”
层的厚薄上稍有差异

.

以士现象均表明
,

叶蜡石在高温超高压下的矿物

相变
,

主要与压腔内部的温度高低有关
.

表 6 赵家台叶蜡石在高温超高压下的矿物相变分析结果

竺卫二 {一
一竺一一竺一一些二一里生一一一}二竺竺全生1 色匡鹦整

`

{ 叶蜡石原 样 (浅灰黄色
·

经 “ 00 ℃ 焙烧
耀

) } 叶蜡石 }
2

.88
2

{ 陶瓷质衬管原样 ( 白色 ) { 多铝红柱石
+ “ 石英 }

乙 3。

3
{ 合成后的 瓷管 ( 白色 )

一

} 柯石英
十未知相 }

3
·

06

“

} 叶蜡石块 内层变质相 ( 浅兰灰 色 ) } 柯石英
+ 兰晶石 }

3
.32

5
! 叶蜡 石块外层变质相 ( 属

`

硬壳哄层
,

颜色未变 ) } 柯石英
+ 叶蜡石 + 未知相 } 乙昭

6
1 叶 蜡石块 未变质相 (颜色未变 ) } 叶蜡石 }

2
·

叩

夕 } 叶 蜡石保温芯变质相 (靠近试料处的凸镜状剥离体
,

兰灰色 ) { 柯石英 + 兰晶石 }
3

·

2 7

*

采 用显微比重法测 定
,

测量误差 士 。
·

02
.

1
.

叶蜡石中结构水在高温超高压下对合成金刚石的影响

赵家台叶蜡石所含的结构水达 6一 7多
,

这些水于 50 0一60 0℃ 时脱出
,

在金刚石合成条件

下
,

紧靠试料的叶蜡石内壁温度可达 1 0 0 0℃ 以上
,

叶蜡石中所含的结构水在高温超高压下必

然会脱 出
.

随着结构水的脱出
,

一方面加速叶蜡石晶体结构破坏
,

导致矿物相变
,

另方面
,

其中

一部分水将进入试料腔
,

参与合成反应
,

影响金刚石晶体的生长
.

试验结果如表 7
.

从表 7 可以看 出
,

叶蜡石脱水后对金刚石生长的影响是很大的
.

显微镜下对比观察表明
,
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采用未脱水叶蜡石合成的金刚石晶形多不完整
,

晶面生长阶梯
、

蚀痕发育
,

晶体中杂质包裹体

夹层很多
.

而采用经高温脱水处理的叶蜡石
,

生长晶体的完整性明显提高
,

晶面特征比较光

滑
,

晶体内部夹杂物减少
.

表 7 叶蜡石脱水处理对人造金刚石的合成效果

一色一竺` 竺一里一竺匕}
- 竺1 竺狙漫卫趾竺生-

卜鱼竺竺兰竺些进竺坚兰
低温处理叶蜡石 }

` 20 }
` 00

中温处理叶蜡石 }
” 00 }

` ”

高温处理叶蜡石 }
“ 0 0

}
` 7 0

在合成内腔加一个脱水叶蜡石衬管 !
” 00 !

1 68

对于叶蜡石含水影响金刚石生长的机理问题
,

仍需要进一步探讨
,

但一般可以认为
,

结构

水在高温超高压下能分解成氢和氧 t或 ( O H ) ]
,

氢在高温高压下具有很大的化学活泼性
,

它很

容易与碳成键
,

生成碳氢化合物
,

破坏金刚石的 SP
3

杂化轨道
,

形成石墨夹层
.

与此同时
,

氢还

能将叶蜡石或触媒中的一部分杂质带进金刚石晶体 内部
.

因此
,

为避免 H
2 0进入合成腔

,

选用

脱水叶蜡石或在试料与叶蜡石之间加一个陶瓷质衬管 ( 1A
2 0 ,

或脱水叶蜡石管 )是必要的
.

2
.

叶蜡石矿物相变对压力稳定性的影响

随着叶蜡石在高温超高压下的矿物相变
,

其密度 (比重 )
、

热导性和绝缘性均有很大变化
,

这里仅从叶蜡石相变时体积的变化来讨论对合成过程的影响
.

叶蜡石在高温超高压下相变为柯石英和兰晶石
,

矿物比重由原来的 2
.

90 提高到 3
.

32 (表

6 )
,

增大 14
.

5多
.

随着矿物密度的增大
,

必然导致体积收缩
,

因而 引起高压密封反应腔 内部压

力的下降
.

叶蜡石相变部分的分布范围与合成工艺的选择有关
,

相变范围一般随合成温度的

增高和保温时间的延长而扩大
.

叶蜡石矿物相变对金刚石合成压力的影响
.

不仅表现在相变后体积收缩造成合成腔压力

下降
,

而且
,

叶蜡石相变后内摩擦随之增大
,

它们在试料周围造成一层硬壳
,

影响传压和高压下

压力的补给
.

例如
,

合成时采用提前加温二次升压工艺所需合成吨位
,

要比一次升压工艺高
,

估计与压腔内叶蜡石相变后造成补压损耗增大有关
.

四
、

结 语

通过对赵家台叶蜡石的初步分析测试工作
,

结合它在合成金刚石中的使用效果
,

表明赵家

台叶蜡石在合成金刚石时作为传压密封材料是较理想的
,

但由于天然块状叶蜡石材料本身存

在的问题
,

对获取优质金刚石影响较大
.

为进一步提高合成效果
,

根据以上测试结果
,

对合理

使用赵家台叶蜡石需要注意以下几点
.

1
.

按照赵家台叶蜡石不同的品种类型
,

应该分别制定相应的合成工艺和热处 理工艺
.

根

据四种叶蜡石在不同焙烧温度下传压稳定性的初步测量
,

建议将红色
、

斑点色及灰 色叶蜡石的

焙烧温度选 为 , 50 ℃
,

白色叶蜡石焙烧温度选为 4 00 ℃
.

因灰色叶蜡石加热时很容易碎裂
,

对它

选用 1 20 ℃烘干也可以
.

根据所选合成工艺的不同
,

合成压力下限若定为 郊千巴
,

采用同类型

设备依照上述热处理工艺所需的合成表压为
:
红色叶蜡石 1 0 2 3 公斤 /厘米

, ; 白色叶蜡石 9 92

公斤 /厘米
2 ; 斑点色叶蜡石 9“ 公斤 /厘米

, ;灰色叶蜡石 9 20 公斤 /厘米
2

(若采取 1 20 ℃ 烘干时
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则取 10 0 0公斤 /厘米
,

)
.

2
.

建议在叶蜡石方块与合成料之间增加一个衬管
,

以防止叶蜡石中结构水或其它杂质在

合成时进人试料
,

影响晶体生长
.

衬管的作用就是隔水防杂质
,

材料可以是经 9 00 ℃ 高温脱水

的叶蜡石管
、

氧化铝陶瓷管
、

石墨管或熔点较高的金属管
.

前二种材料均有一定
“
隔水

”
效果

,

且保温性能好
,

但在高温高压下都要产生矿物相变
,

密度和 内摩擦增大
,

造成压力下降和增大

压力损耗 ;石墨管本身就是试料发热体
,

对触媒边部炭源的供给和改善试料横截面温度分布梯

度均有一定效果
.

但隔水性不如前者
.

金属管 (镍管
、

铂管等 )比前三种都要有利些
,

但加工困

难
,

成本较高
.

因此可根据自己的条件和特点
,

因地制宜的选用
.

3
.

尽量选用低熔点触媒
.

合成温度的高低决定了叶蜡石相变层的厚薄
,

因此降低合成温

度
,

就可以减少合成时叶蜡石相变的范围
,

防止合成时压腔内部由于叶蜡石相变引起的压力下

降
,

提高合成压力的稳定性
.

同时由于叶蜡石相变范围缩小
,

高温下脱出结构水的量也减少
,

这对防止叶蜡石中的水进入试料
,

提高晶体的完整性也是有利的
`

4
.

推广试用叶蜡石粉压成型块
.

鉴于天然叶蜡石材料的多变性和方向性
,

为弥补天然块

状叶蜡石在传压性能士的缺陷
,

改善合成条件
,

建议逐步推广叶蜡石试块粉压成型工艺
,

其优

点是
:

l) 采用粉压成型块可望获取符合试验需要的理想传压材料
.

它可能从根本上改善天然

块状叶蜡石存在的种种缺陷
,

提高传压的稳定性
,

并为今后进一步研制新型传压材料和设计新

型反应腔开辟新途径
.

2 ) 采用粉压成型块便于控制和改善叶蜡石块的组分配比和结构性能
.

例如
,

对于影响金

刚石生长的有害成分 (如叶蜡石含水 ) 可以在原料中预先除去
.

而对金刚石生长的有利元素

(如镁
、

硼
、

氮等 ) 也可以在原料中预先加人
,

而且还可能根据叶蜡石试块不同部位对纯度
、

传

压
、

密封等要求的不同
,

设计不同形状的由几种成分组成的组合试验块
.

3 ) 采用粉压成型块可以充分利用现有资源
,

做到化害为利
,

物尽其用
.

据了解目前天然

矿开采的成品率还不到 10 多
,

金刚石生产中加工时又有大量碎块和粉尘被废弃
,

甚至污染环

境
.

所以
,

采用叶蜡石粉压成型工艺无论从提高金刚石质量还是经济意义上都是可取的
,

应该

大力推广
.


