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通过热处理 ．酸处理实验，利用 x—my衍射 、发射光谱分析、XTL—IT盟微观察对台成金刚石进行了 

较系统的研究。结果表明：粉末触媒台戚盒刚石杂质含量少，强度高．热稳定性要好 ；再 陷、杂质 

组成、含量及存在形式是彤响金刚石热稳定性、 度的重要因索。杂质的大量存在导致金刖石的热稳定 

性急剧下降，温度为 110t)℃时，尤为明显。 
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l 实验及结果分析 

本次实验为了较准确、清楚地说明不同工艺合 

成金刚石的性质，采用了相同的合成设备，试验设备 

以及两种粒度(45／50、50／60)、不同强度 的金剐石 

(表 1)。试验首先是将 50／60样品分别进行热处耻 

和酸处理，然后再对原样及处理后样品逐一进行 x 

— rav衍射、发射光谱分析及 XTL一1I体视显微观察 

分析。下面逐一分析说明。 

表 1 不同工艺金刚石特征参数 

编 号 1̂ 2̂ A3 Bl Jj2 I 

粒度 45，5O 45 50／60 45 ．45／50 50／60 

强度负荷(kE) 21．5 16．1 19．5 2l 5 I 5 l9．4 

1．1 热稳定性实验及酸处理 

金刚石有许多优良性质，热稳定性便是其中之 
一

。 在国外 ，热稳定性被作为确定金刚石应用领域 

最重要依据。本次试验通过马弗炉设备对合成金剐 

石样品(~0／6o)进行 l『加温处理。据国际惯例，实验 

取两个温度点 900℃、l100℃，分别保温 30 min，考 

察升温加热前后样品的重量、强度的变化，具体实验 

结果见表 2。 

从表中看出：①在 900℃时，不同工 ：台成金刚 

石性能变化相差不大。A3样品处理后强度降低 l4 

87％，失重 1．27％，而 B3样品处理后强度降低 l5． 

46％．失重0．93％；②l100℃时，不同工艺合成金刚 

石的强度大幅下降，失重也增加．其中 A3样品强度 

降低27．18％，失重3．1％，而B3样品降低31．44％， 

失重 3．07％；③随着实验温度的升高 ，不同工艺金 

刚石强度明显下降，失重也随之增加，且 A3粉末触 

媒合成金刚石强度变化要略低于 B3片状触媒合成 

本文 1998年 2爿收到．王 悔垴辑。 

62 ‘ · 1 

名盛 剁 
金剐石，这与试样中存在的缺焰和所含杂质的种类、 

数量及分布形态有关；④热处理过程中 l100℃时． 

试样的石墨化现象明显。除此之外．还有稿破碎。 

这可通过肉眼和以后的XTL一Ⅱ型显徽镜观察到。 

表2 不同工艺金刚石c5D／砷J热稳定性实验数据 

蝴 号 蛐 日 

A3 】珀 

曲i度负柑 处理)lif 19．5 19 4 

( ) 处理后 吣．6 16．4 

900℃ 降低(％) 】4．87 15．46 

重量 处 前 300 300 

处玛l届 296．2 297．2 (r|1}；) 

砟低(％) 】27 0．93 

强 王噍衙 处圳时 】9 5 19．4 

(kB) 处理后 14．2 13．3 

】100 降慨(％) 27 18 31 44 

亟雠 处那前 300 300 

处捌后 290．7 29o 8 t ) 

降低(％) 3 10 3．07 

此外对在 l100℃进行热处理后的样品作了酸 

处理。采用 H2S04+洲 03(1：2～3)，保持溶液沸腾 l 

h，最高温度达242℃。然后将酸去掉、洗净、烘干， 

肉眼和 xⅡ一 Ⅱ型镜下观察结果：①处理后试样颜 

色较未处理时要明亮、清晰；②B3样品有明显的破 

碎现象，而 A3则未观察到。 

1．2 x—ray衍射 

图l、图2是两种工艺合成金刚石的x— 衍 

射结果。可以看出：粉末触媒合成金刚石明显含有 

石墨及 Fe、Ni金属夹杂物而片状触媒合成金刚石 

中明显舍有石墨及 Ni、Mn，Co金属夹杂物。石墨硬 

度低，而金属 Fe、Ni、Mn等则有较高的线胀系数及较 

低熔点，它们的存在直接影响了金刚石的强度和热 

稳定性。 
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图1 粉末触媒台成金刚石 X—ray衍射图 

图2 片状触媒台成金副石X—my衍射图 

1 3 光谱分析 

在上述 x—r 实验中，已经明确知道了金刚石 

中含有石墨及触媒金属夹杂物，其他杂质元素困含 

量低，而未能在 x—r 衍射图上得到反映。为了更 

准确、清楚地 了解金剐石中杂质及含量对金刚石性 

质的影响，本次实验除了 x一埘 衍射外，还用光栅 

光谱仪对原样及热处理、酸处理后的样品进行了发 

射光谱分析，结果如表3、表4。 

从表3中可知：①片状触媒合成金刚石含 Ni、 

Mn、Co较粉末触媒合成金刚石高，其它杂质元素如 

cr、№、Ca、cu、si等则相差不太；②杂质总量方面， 

片状触媒合成金刚石明显比粉末触媒合成金刚石 

高，最高达2．092(％)，而粉末触媒合成金刚石最高 

仅为O．4835(％)，两者成数量级差别；③各工艺合成 

金刚石，其强度随着杂质含量增加有下降趋势。而 

表4说明，酸处理后样品杂质含量有明显减少。 

表3 不同工艺金刚石光谱分析数据 f％ 

0．1 0．2 0．01 0．0l 0 015 0． 

0．1 0．2 0 08 1 1 0 25 

Si 0．003 0．∞3 0．005 0．0035 0．0035 0．006 

】̂ 0．∞ 0．舾  0．008 0．005 0 005 0． 

Mn 0．01 O．Ol 0．001 1 1 1
．2 

cr <0．0o1 <0．001 (0．001 <0．00l (0 001 <0．001 

0．003 0．∞3 (0．001 0．001 0．001 <0．001 

0．0003 0．0005 0．000l 0．0005 0．0O05 0．0005 

毗 O．鼢  0．005 O．002 0．0DB O．0DB O．肋  
cB (0．01 <0．0l <0．001 0．01 0．003 0 0Q5 

co <O．0ol (0 001 <0．001 0 05 0．06 0 1 

Z 0．2613 0． 0．114 2．084 2 1．5735 

E(kz) 21 5 16 19．5 21．0 16．0 19 4 

Fe O．o3 O．O1 O．0O35 0．001 

O．15 0．O25 0．2 0．O18 

O．m 0．OI 0．007 0．005 

】̂ 0．02 O．o1 0．0025 0．00l 

Mn O． O．02 1 1 0．05 

<0．001 <O．00I <0．00I <0 001 

<0 001 <0．001 <O．00l <0 001 

0．00∞ O．眦  O．00∞ 0．000l 

Îg O．005 0 001 0．005 0 001 

cB 0．O05 0 003 0 005 0 005 

co <0 00I O．00l O l 0 001 

王 O．Z 5 0 O822 1 42硒 O．0841 

备注 l100℃ 酸煮 1l00℃ 酸煮 

1．4 XTL一Ⅱ显微观察 

为了较清楚了解金刚石在处理过程中发生的变 

化及杂质对金刚石性质的影响，本次实验利用 XTL 

一 Ⅱ型体视显微镜对原样、处理样进行 了观察、照相 

(图3、图4)。 

图3是粉末触媒合成金刚石 A3在处理过程中 

所经历的变化。图 3(左上)所示原样形状较规则， 

颜色略深，金刚石体内有微裂纹，且有小的孔洞少量 

存在，镜下观察其杂质并不多。图3(右上)和图3 

(左下)分别是原样A3经900℃、1100℃处理后的 

样品3．30、3．31的图像。在这一过程中，比较明显的 

变化是金刚石体内杂质由于受热影响，发生溶解，体 

积膨胀而导致微裂纹有所扩张，并且发生石墨化现 

象，产生扳弱破碎。图3(右下)是 3．32，即3．31酸煮 

后的样品形貌。最显著的变化是其颜色较酸处理前 

要明亮些，且微裂纹扩展要强，产生弱破碎。 

图4是片状触媒合成金刚石 B3在处理过程中 

所经历的变化情况。图4(左上)所示原样形状不及 

A3规则，颜色略深，金刚石体内微裂纹较多，有一定 

的小孔洞存在，镜下观察杂质并要多于 A3，这与光 

谱分析结果一致。图4(右上)和图4(左下)是B3经 

900℃、ll00℃处理后 1330、1131的形貌。在这一过 

程中，石墨化现象极为明显，尤其是在 1100℃时为 

甚，且伴随有弱破碎，晶体颜色变暗。图4(右下)是 

／331酸煮后的样品(船2)形貌，最显著的变化除了晶 

体颜色较酸处理前明亮外，由于杂质的影响，缺陷、 

微裂 纹的扩展导致明显的破碎。 

1．5 讨论及建议 

上述实验、检测结果表明：粉末触媒合成金刚石 

热稳定性要好，片状触媒合成金刚石热稳定性相对 

要低。造成这种结果的原因主要与金刚石内部存在 

的缺陷及所含杂质、组成、含量和分布形态有关，本 

文实验证实了这一点。同种粒度的人造金刚石，前 

者所含杂质成效量级差别低于后者(表3)，且其缺 
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陷(裂纹、孔洞)发育都不及后者(图 3(a)、图4(a))
， 

因而前者结构就相对牢固，强度也相对要高。在相 

同的热处理、酸处理条件下，由于杂质如 Fe、Nj、Mn 

等的膨胀系数差别，引起裂纹的扩张，严重者导致金 

刚石沿包裹体所在平面裂开(图 4(d))，或者在酸处 

理时酸浸人裂缝溶掉其中夹杂物，最后导致强度 

图3 A3原样形貌及处理后形貌 

左上一∞ 原样；右上一 3̂经 900℃处理后(A3o)；左下一∞ 经 llO0℃处理后(A31)；右下一∞l经艘处理后(̂32) 

圈4 B3原样形貌及处理后形貌 

左上一B3原样 右上一B3经 900℃处理后(a3a)；左下一B3经 I100℃处理后(B31)；右下一∞1经酸处理后(陀3) 

大幅下降，热稳定性降低。 

基于此．要获得优质金刚石必须充分考虑到杂 

质因素，采取一定的措施，避免、减少杂质进入金刚 

石。因此，可从如下途径考虑：①采川保护套(如铁 

皮管、合金皮管)；②选择恰当工艺参数。另外，如图 

3(8)所示，若要考察这种情况下金刚百的抗压强度， 

常用的强度测试手段不能完全真实地反映，而用 

l 【、TⅡ值分析则较理想，因此，建议金刚石热稳定 
- 考察应作Ⅱ、111值分析。 

2 结论 

1、不同工艺合成金刚石均含有明显杂质。片状 
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工艺合成金刚石以 Ni、Mn、Co和石 墨为主，粉末工 

艺合成金刚石所含杂质则以 Fe、Ni及石墨为主。 

2、光谱分析表明：粉末触媒合成金刚石杂质含 

量成数量级差别低于片状触媒合成金刚石。 

3、热稳定性实验表明：不 同工艺金刚石热稳定 

性在 9(3O℃以下时要好 ，随着温度升高，粉末触媒工 

艺合成金刚石表现出更好的热稳定性 ，11(30℃时，片 

状工艺金刚石石墨化明显。 

4、缺陷及杂质成分 、含量、存在形式是影响金刚 

石强度、热稳定性的重要原因。 
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