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[摘 　要 ]分析了我国现阶段金刚石的合成工艺——— <23 mm 腔体工艺的基础上 ,利用变功率合成技

术和瓶颈效应后改变组装方式 ,使腔体内的物量比合理化 ,以达到腔体内合成温度和压力均匀 ,控制金刚

石的生长速度 ,在较低的合成压力和合成功率下 ,在 <28. 5 mm腔体和 <31 mm腔体上 ,合成优质高产金刚

石。
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　　人造金刚石单晶生产的发展 ,是从小腔体向大

腔体 ,低产量、低品级向高产、优质金刚石的方向发

展的。国外人造金刚石单晶的生产无论是腔体的大

小 ,还是金刚石的品种、质量都远远走在我们的前

面。随着我国超硬材料的发展 ,大吨位六面顶压机

的出现 ,大于 < 23 mm 腔体的合成工艺研究就摆在

我们的面前。本文主要探讨 < 28. 5 mm 腔体和 < 31

mm 腔体的合成工艺。

1 　实验条件和方法

1. 1 　设备

6 ×1300 t 六面顶压机 ,设备的高压缸内径为

< 400 mm ,两个油泵供油 ,利用 PC机控制 ,获得不同

的超压、卸压速度 ,以减少合成中对顶锤的冲击。硬

质合金顶锤为 < 105 mm 大顶锤。加压系统采用恒

功率控制仪 ,可以自动控制合成功率。实验中用手

动调节不同阶段的合成功率。合成中可以冷却大垫

块和钢环 ,并采用水冷回程油的方法控制油温 ,以达

到合成的稳定性。

1. 2 　原材料的规格 (表 1)

1. 3 　焙烧工艺与组装方式

1)叶腊石的焙烧

叶腊石的焙烧 ,仍采用分阶段式的焙烧工艺。

分四个阶段升温、保温 ,以求充分去除叶腊石中的层

间水 ,达到所需的工艺性能。

焙烧工艺 :100 ℃3h ;200 ℃2h ;270 ℃2h ;320 ℃

4h。自然冷却至 80 ℃,保温待装。

2)组装方式 (图 1)

3)合成工艺方法

表 1 　原材料的规格表

材料名称 尺寸规格 (mm) 备 注

叶腊石

合成块

40 ×30 ×30 < ×28. 5、40 ×50 ×60 ×<28. 5 通孔

40 ×50 ×60 × <31. 3 通孔

叶腊石圈
<28. 5 ×<22 ×8、<28. 5 ×<24 ×5 高温瓷化

<28. 5 ×<18 ×2. 5、<31 ×<14 ×6 高温瓷化

触媒片
<28. 5 ×0. 3、<28. 5 ×0. 4

<31 ×0. 3

碳 片
<28. 5 ×0. 7、<28. 5 ×1. 3

<31 ×0. 7

导电钢圈

< 22 ×8

<28. 5 ×<24 ×8

<31 ×<14 ×8、<31 ×<19 ×8、<31 ×<21 ×8

图 1 　组装方式图
(a)图 :1 —叶腊石合成块 ;2 —导电钢圈 ;3 —小碳片 ;4 —粉圈 ;

5 —合金片 ; 6 —粉圈片 ;7 —大碳片 ;8 —触媒片 ;9 —合金带

(b)图 :1 —叶腊石合成块 ;2 —导电钢圈 ;3 —合金片 ;4 —叶腊

石片 ;5 —粉圈 ;6 —碳圈片 ;7 —大碳片 ;8 —触媒片 ;9 —合金带

(c)图 :1 —叶腊石合成块 ;2 —粉圈 ;3 —导电钢圈 ;

4 —碳片 ;5 —触媒片 ;

采用二次升压 ,一次加热合成工艺路线 ,其中

合成实验的加热方法包括恒功率合成和变功率合成

两种 ,加热时间有 13 min、16 min 和 20 min3 种。

2 　试验结果
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表 2 　金刚石合成试验结果

编号 组装
方式

腔体尺寸
(mm)

合成压力
(MPa)

合成电流
(A)

时间
(min) 块数 产量

(ct) 备注

1 C < 28. 5 83 2600 20 22 301 金刚石较好

2 C < 28. 5 84 2600 20 11 172 金刚石较好

3 C < 28. 5 82 2600 13 20 229 金刚石较好

4 C < 28. 5 84 2600 13 10 135 金刚石与 <23 腔体 - 样

5 C < 28. 5 84 2600 20 30 480 金刚石比 3 号样好

6 A < 28. 5 93 2150 13 13 250 40/ 45、45/ 50 混合强度 19. 9kg

7 A < 28. 5 93 2150 16 6 121 金刚石较好

8 A < 28. 5 93 2150 16 5 101 金刚石较好

9 B < 31 90 3040 16 3 21 偏细 ,45/ 50 混合强度 25kg ,
50/ 60 混合强度 21. 6kg

3 　分析与讨论

表 2 中的试验只列出了几种组装方式的实验情

况 ,未包括变功率的合成实验. 从实验结果我们可以

看出在绞式六面顶压机上 ,利用大腔体延长合成时

间 ,合理选择组装方式是可以合成出优质高产的金

刚石。限于我们高压设备的性能 ,有些实验未能做

得更加深入 ,比如实验 9 (B 组装方式) 。这些实验使

我们对高压设备的大腔体合成工艺有了进一步的认

识 ,同时对高压设备也提出了一些要求。

1)导电钢圈的规格尺寸、形状非常重要 (表 3)

表 3 　导电钢圈的壁厚在 <28. 5mm腔体上使用情况

规格 (mm) 合成电流 (A)

<22 ×8 ×2 2720

< 22 ×8 ×1. 2 2440

< 22 ×8 ×1. 0 2120

导电钢圈在合成中起着导电、散热、传压的 3 个

作用 ,它直接影响合成工艺的稳定和金刚石质量的

好坏。导电钢圈的形状为“n”和“π”形两种。1995 年

底 ,我们使用“π”形导电钢圈 ,发现“π”形导电钢圈

在合成中更稳定 ,锤耗降低 ,但金刚石质量不如“n”

形的。这主要是因为“π”形导电钢圈对硬质合金顶

锤的压应力和热应力有改良。而在合成中封住了有

害高温气体 ,使金刚石气泡多、质量差。导电钢圈与

顶锤的接触面积在不影响密封的情况下 ,愈大愈好。

导电钢圈的壁厚选择就比较难了。壁薄 ,容易烧损、

散热少、合成电流急剧降低 ,表现在金刚石单产上也

低、偏细、颜色偏黄 ;壁厚 ,散热多、合成电流高、端面

温度低 ,表现在金刚石单产高、连柱晶多、颜色发黑。

2)碳片与触媒片的厚薄影响合成结果

碳片与触媒片的厚薄在片状触媒和碳片的叠装

方式中直接关系到组装的层数 ,组装的层数也就影

响金刚石生长的“着床”面积。很显然 ,层数愈多 ,着

床面积愈大 ,产量随之提高。粉末触媒工艺的单产

高也就是这个原理。粉末触媒与片状触媒工艺的金

刚石生长机理一样 ,而机制不同。我们认为 ,粉末触

媒工艺刚开始时每颗触媒都生长一个金刚石微晶 ,

随着合成时间的延长 ,少数微晶消失 ,大多数微晶由

几粒微晶变成一个大的金刚石单晶。并且 [ 111 ]面

和[100 ]面生长的速度差不多 ,因而金刚石的形状大

多为立方八面体。每个面的大小几乎一样。而且中

心往往包裹了纯净的石墨 ,在 1000 ℃高温上很容易

“炸”开成为两半。而片状触媒工艺是一片碳片与一

片触媒片互叠组装 ,因而其尺寸的公差程度影响合

成腔内的温度场。尺寸搭配也有一定的要求 ,这种

腔体内的碳片与触媒的重量比 (物量比)还影响到合

成压力。对于外部相同条件的合成块 ,物量比不一

样 ,即使在相同的合成压力下 ,硬质合金顶锤砧面压

力与侧向飞边的压力分配比例也不一样。

3)瓶颈效用与变功率合成

(1)瓶颈效用是指在合成中改变组装方式 ,如

A、B 两种 ,使腔体内的热量传导出去 ,以达到降低合

成电流的一种作用。我们知道 Q = 0. 24 I2 RT , R =

ρ l
s

,随着腔体的尺寸增加 ,腔体内的电阻呈减小趋

势 ,而外部线路电阻大于腔体内部发热电阻 ,合成电

流会显著地提高。< 18 mm 腔体合成电流为 1750A

左右 , < 23 mm 腔体合成电流为 2100A 左右 , < 28. 5

mm腔体合成电流为 2700A 左右 ,这样不但会损耗

电能 ,而且影响合成的稳定。采用瓶颈效用可以改

变这种不利的局面 ,而且可以控制金刚石的生长速

度 ,合成出优质的金刚石 ,但要延长时间 ,就必须采

用变功率合成。

(2)变功率合成 ,我们主要做了在合成前 3min

将合成电流调高 ,3min 后再调低的实验。这个实验
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主要是基于瓶颈效用 ,合成电流低时 ,温度的建立比

压力的建立滞后一些。如果合成棒四周不包封合金

带的话 ,有害气体会大量进入合成腔 ,污染合成腔。

利用变功率合成能改变这种情况。但变功率合成 ,

设备不能在变功率时刻附近补压 ,否则金刚石的连

柱晶比例急剧增加。同时 ,我们在做复合体的实验

时 ,观察到一定数目的金刚石在受压后会变成更小

数目的无规则棱面的金刚石 ,这说明了现在的合成

金刚石工艺“闭路式保压 ,补压”方式是不合理的 ,高

压设备有待改为“开放式保压”方式 ,或者在所要求

的合成时间内 ,压降达到一个非常小的程度 ,做到无

补压工序。

4)叶腊石与白云石

要想获得优质的金刚石单晶 ,叶腊石合成块可

以说起主要的作用。有关这方面的文献中大多提到

叶腊石主要起着绝缘、保温、密封、保压的四个作用。

可我们认为叶腊石还参与了金刚石合成的化学反

应。经检测 ,片状触媒工艺的金刚石晶体含有大量

的 Si 和一些杂质元素。它们主要是叶腊石中的水

份在高温高压下卷进去的。而白云石不含结构水 ,

在高温高压下没有叶腊石转变成蓝晶石的现象 (微

相变) ,保温性能好。二者的性能区别见表 4、5。因

此将合成块做成叶腊石与白云石的复合块将极大地

改变金刚石的合成质量 ,并且能降低合成压力和合

成电流。

4 　结 　论

1)在铰式六面顶液压机上 ,利用扩大反应腔体 ,

获得优质高产的金刚石晶体是可行的。技术可行的

前提条件在于高压设备的设计制造与加工的合理

性。
表 4 　叶腊石与白云石性能的区别

矿物
热膨胀系数
(323～273K)

热传导率
(W/ M·K)

密度
(g/ cm3)

高温高压下
物相变化

白云石 2. 7 ×10 - 5 6. 66 2. 89 微量

叶腊石 7. 9 ×10 - 6 9. 04 2. 95 有相变

表 5 　白云石用于合成金刚石的效果

矿物 表压
(MPa)

功率
(kW)

试验
块数

单产
(mg)

60 # 以
粗 ( %)

80 # 以
粗 ( %)

80 # 强
度 (N)

白云石 72～78 23. 4～24. 5 1701 2690 13. 45 46. 7 43

叶腊石 78～82 26～26. 65 1693 2396 11. 98 46. 7 37

注 :此表摘自《磨料磨具手册》。

2)导电钢圈的壁厚应当选择其能承载所要承载

的合成电流、散出的热量与腔体发出的热量在所要

求的合成时间内达到一种“动态平衡”。

3)经过多次实验 ,发现碳片与触媒片的厚度向

薄的方向发展为佳。金刚石的粒度较为集中 ,并且

容易控制。至于薄到何种程度 ,这可能取决制造加

工的水平。

4)合成工艺要打破以前小腔体工艺的框框 ,利

用适当的瓶颈效应、复合块 ,规范元件的尺寸规格 ,

尽量是使合成腔体内的温度场、压力场均匀 ,延长合

成时间 ,控制晶体生长速度 ,以获得理想的单晶。
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