
 

立方大腔体静高压装置中叶腊石的传压
及密封性能研究
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本文基于高压研究及超硬材料生产所用的静高压立方大腔体 (六面顶)压机的需要, 制备了源于南非叶

腊石矿的两种 (A和 B)叶腊石粉压块, 并与同工艺国产 (北京门头沟)黄色叶腊石粉压块进行比较, 以此建立

评估叶腊石传压及密封性能的实验方法与物理判据. 采用 Bi, Tl, Ba等标压物质原位标定了以上 3种叶腊石

压腔中心位置及密封边处的压力; 同时, 采用银熔点法分别获得了 3种叶腊石作传压密封材料时高温下腔体

压力与系统加载的对应关系. 结果表明, 在相同加载油压下南非叶腊石 B粉压块和国内叶腊石粉压块中心位

置的压力差值不超过 0.1 GPa, 在升压和降压过程中叶腊石块中心位置与密封边位置的压力差值也更为相近.

相比于南非叶蜡石 A粉压块, B粉压块在高温传压和密封性能上更接近国产叶腊石粉压块.
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1   引　言

立方大腔体静高压装置 (国产铰链式六面顶压

机)可以提供大尺寸的样品腔以及相对均匀的温度

压力环境, 在我国的超硬材料工业生产及高压科学

与技术研究中具有不可替代的作用 [1,2]. 目前, 国产

铰链式六面顶压机已经成为我国金刚石、立方氮化

硼等超硬材料生产的主流高压设备 [2,3], 包括一级

压腔及二级压腔高压技术与装置 [2,4–19]. 得益于对

高温高压装置技术和金刚石、立方氮化硼等超硬材

料高压合成工艺的持续研究与发展, 我国正从超硬

材料制造大国转变为超硬材料制造强国 [3,20,21]. 在

国内人造金刚石等超硬材料行业上, 国产铰链式六

面顶压机是合成这类材料的主流设备, 其一级压腔

所能达到的压力范围与合成这类材料所需压力区

间 (约为 4—7 GPa)相重叠 [3], 因而具有低生产成

本和高生产效率的优势 . 通常一级压腔以 WC-

Co作为压砧材料, 利用分层组装的方式将部分低

摩擦系数的固态传压介质及一些具有保温效果和

加热作用的材料相互匹配, 用于实现超硬材料制备

所需的温度压力条件. 目前用于六面顶压机中的固

体传压介质有叶腊石、滑石、白云石、石灰石、氯化

钠、氧化镁、氮化硼等 [22], 其中叶腊石因具有优良

的耐热、保温、绝缘、内摩擦性能以及较低的剪切

强度, 常被用作超硬材料合成过程的围压材料, 实

现向腔体内部的传压和对腔体内部压力的密封 [23–27].

近年来, 因国内环保政策对叶腊石矿的开发限制愈

加严格和工业上对叶腊石的大量消耗使优质叶腊

石矿源逐渐减少, 国内用于高压合成的叶腊石购买

成本逐渐增高, 这对超硬材料行业产生了极大的影

响 [23,26,28]. 叶腊石作为目前超硬材料生产工艺中高

压压腔的最外层传压和密封材料, 其压力传递效率

和压力密封性能对压腔极限压力的提升和压机设
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备的稳定运行具有重要的影响 [29,30]. 前人基于国产

铰链六面顶压机对一级压腔内部压力传递与密封

情况进行了系列研究, 包括压腔内部压力分布的理

论模拟 [31]; 采用 Bi, Tl, Ba等标压物质原位测量压

腔内部压力梯度 [30]; 对叶腊石密封边流变行为和

受力情况的模拟分析 [28,32]; 采用粉末电极法原位测

量密封边压力在加载及卸载过程中的变化情况 [33];

对叶腊石高压加热相变的研究等 [34]. 但到目前为

止, 对一级压腔中围压材料的传压效率和密封性能

的评估依旧缺乏系统的实验方法和定量的物理判

据. 因此, 建立一套评估围压材料传压效率与密封

性能的实验方法和物理判据, 有利于进一步发展国

产铰链式六面顶压机一级压腔技术, 同时也有助于

降低叶腊石矿源紧缺导致的相关行业风险 [35].

在两面顶大腔体静高压装置中, 南非叶腊石常

被用作人造金刚石等超硬材料生产工艺中的传压

介质和密封材料 [22]. 由于生产工艺不同和设备性

能的差异, 南非叶腊石原矿难以直接应用在基于国

产铰链式六面顶压机的超硬材料生产工艺中, 本文

按照国内 (门头沟)叶腊石粉压块的成型工艺, 制

备出了两种南非叶腊石粉压块 (A和 B), 并通过系

列实验测试, 比较了 3种叶腊石粉压块 (国产门头

沟叶蜡石粉压块、南非叶腊石粉压块 A及 B)的传

压效率与密封性能. 实验结果表明, 本工作所用测

试方法可以有效评估立方型大腔体高压装置中围

压材料的传压效率和密封性能, 获得了一种能与国

内叶腊石粉压块传压效率和密封性能相当的替代

材料, 并分析讨论了立方型大腔体压机中的压力发

生效率和密封的力学机理. 

2   实验方法
 

2.1    实验设备及叶腊石粉压块的制备与
表征

ρ = M/V

实验所用国产铰链式六面顶压机 , 缸径为

420 mm, 单个液压缸最大油压时加载力为 14 MN,

压砧在叶腊石上的作用面边长为 23.5 mm. 实验前

按照相同工艺压制出同尺寸的立方形叶腊石粉压

块, 立方块边长为 32.5 mm. 国产黄色叶腊石粉压

块 (以下统称黄色叶蜡石), 块体密度为 2.61 g/cm3

(由密度公式   计算得到), 原料产自北京

门头沟; 南非叶腊石 A粉压块 (以下统称南非 A),

块体密度: 2.67 g/cm3, 原矿购自南非; 南非叶腊石

B粉压块 (以下统称南非 B), 块体密度: 2.61 g/cm3,

购自南非与南非 A不同的矿源. 实验前, 所有的叶

腊石粉压块均被置于 120 ℃ 的温度下在空气中烘

烤 8 h, 图 1(a)—(c)展示了以上 3种叶腊石粉压

块的断面扫描电子显微镜 (SEM)图和光学照片,

图 1(d)为实验前这 3种叶腊石粉压块的 X射线衍

射 (XRD)图谱. 从叶腊石的断面 SEM图可以看

出: 这 3种叶腊石粉压块颗粒之间的结合致密, 没

有大的孔隙出现. 从 XRD图谱可知黄色叶腊石、

南非 A、南非 B的成分基本相同, 其中黄色叶腊石

与南非 B的相组成更为接近. 

2.2    常温下叶腊石传压效率的测量方法

在高温高压装置中, 传压介质的压力传递效率

可定义为传入腔体内部的压力与外部加载力的比

值. 因固态传压介质的弹塑性行为以及高压腔体的

力学结构, 作用于高压腔体的部分外部机械加载力

会被传压介质耗散, 所以在相同几何形状的压腔

中, 不同围压材料因弹性与流变行为的不同, 其压

力传递效率存有差别. 但是由于高压腔体力学结构

的不规则以及传压介质复杂的流变行为, 难以通过

模拟计算得出围压材料的真实压力传递效率. 国产

铰链式六面顶压机是通过控制 6个工作油缸中的

油压使 WC-Co压砧从 6个方向同时向三维笛卡

尔坐标系原点推进来实现压力加载 [30], 6个工作油

缸具有相同油压且油压值能精确测量, 所以可以将

外部的机械加载力简化为单个油缸的油压加载值,

通过比较相同的加载油压下高压腔中叶腊石内部

同一位置的压力, 以此对比出不同叶腊石的传压效

率. 实验采用 Bi, Tl, Ba等标压物质结合四线法

对 3种同尺寸的叶腊石立方块中心位置压力 (Pc)

进行原位标定, Bi, Tl, Ba被制成长约 5 mm, 宽

约 0.5 mm, 厚约 0.04 mm的金属丝. 叶腊石立方

块的边长为 32.5 mm, 将两个相同的叶腊石立方块

切割加工成高度为 16.25 mm的一对叶腊石块, 并

在其中一个叶蜡石块表面布上电极, 如图 2(a)所

示, 叶腊石内部的导电极为两块尺寸相同且带直角

的铜质薄片, 铜片的厚度为 0.2 mm, 标压物质被

放在叶腊石块的中心位置处且与铜片的直角处接

触. 铜片另一端与顶锤 (与压机机体电绝缘)接触

后连接至外部电路, 图 2(b)为外部电路连接示意

图. 恒流源用于向标压物质输入持续稳定的电流,

多通道记录仪用于监测标压物质两端的电压信号.

随着设备压缸加载油压的增大, 叶腊石被挤压至致

物 理 学 报   Acta  Phys.  Sin.   Vol. 73, No. 1 (2024)    019101

019101-2

http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1
http://wulixb.iphy.ac.cn/CN/volumn/home.shtml#1


密化的同时将压力传递至叶腊石块的中心位置, 标

压物质受到压力作用产生相变并伴随有电阻突变

的现象. 多通道记录仪可记录下因电阻突变导致的

电压信号变化情况和此时的油压加载值 , 因 Bi,

Tl, Ba等物质的相变压力点已由前人测出 [36–38],

由此便可建立加载油压与叶腊石立方块中心位置

压力的对应关系. 

2.3    高温下叶腊石传压效率的测量方法

叶腊石在高温高压的环境下会产生不可逆相

变, 具有较复杂的加热相变过程 [34,39]. 在人造金刚

石的高温组装内常放置白云石套管用于保温和传

压, 在高压合成过程中腔体内的部分热量会溢出,

并在叶腊石内形成不均匀的温度场 [40]. 叶腊石在

高压及不均匀温度场下相变生成不同的产物, 这些相

变产物往往具有不同的热膨胀系数和硬度, 进而导致

高压腔内的压力产生变化, 影响到高压合成 [34,39,41].

因此叶腊石的高温传压性能也是评估叶腊石使用

性能的重要参数. 本实验采用银熔点法标定不同叶

腊石作密封材料时高温腔体中心位置处的压力, 并

在每次压力标定实验中使腔体中心最高温度达到
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图 1    叶腊石粉压立方块的光学照片、断面 SEM图及 XRD衍射谱　(a)黄色叶腊石 ; (b)南非 A; (c) 南非 B; (d) 3种叶腊石的

XRD检测结果

Fig. 1. Optical  photos,  cross  section  SEM  and  XRD  spectrum  of  pyrophyllite  powder  pressing  block:  (a)  Yellow  pyrophyllite;

(b) South Africa pyrophyllite A; (c) South Africa pyrophyllite B; (d) XRD results of three pyrophyllite powder pressing block.
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图 2    常温压力标定实验组装示意图及电路图　(a)内部电路图及实验组装示意图; (b)外部电路图

Fig. 2. Assembly diagram and circuit diagram of the normal temperature pressure calibration experiment: (a) Internal circuit and

schematic diagram of assembly; (b) external circuit.
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±(1650  10) ℃. 银的熔点是压力的函数, 其随压力变

化的实验数据已通过高压原位差热分析法获得 [38,42],

银熔化时会产生相变潜热使其固-液转变过程中内

部温度保持恒定, 因此结合热电偶原位测温技术可

以获得不同加载油压下腔体中心压力. 图 3(a)展

示了压力标定组装的示意图, 银粉被压制成圆柱形

块体置于样品腔中心, B型热电偶 (Pt6%Rh-Pt30%

Rh)被 Al2O3 包裹用于测量银样品中心处的温度.

温度值及温度变化曲线通过多通道记录仪进行记

录. 实验时, 首先将设备的加载油压升至某个固定

值并保压, 然后通过上下的WC-Co顶锤向碳质组

装件输入恒定增长的功率, 利用碳管的发热实现对

合成腔体的加热, 最后通过已有的银熔点与压力对

应关系, 建立起加载油压与腔体中心压力的对应关

系. 图 3(b)展示了 50 MPa油压加载下黄色叶腊

石作密封材料时所得到的银样品中心的温度变化

曲线, 可以看出银的熔化温度为 1230 ℃, 对应的

腔体中心压力为 5 GPa[24].
 

2.4    原位测量叶腊石密封边压力的方法

实验采用粉末电极法对叶腊石密封边的压力

(Pg)进行原位标定 [12,25]. 图 4是密封边压力标定的

原理示意图. 将边长为 32.5 mm的叶腊石立方块

加工成不同尺寸的叶腊石块体, 如图 4(b)所示. 在

垂直于中间叶腊石块的斜切面打 4个孔, 将铜线和

铜粉放入孔里作为导电极, 在中间的两个孔之间放

置标压物质, 标压物质通过铜片与内部导电极相

连, 内部电路图如图 4(c)所示. 每个孔中铜柱的一

端与铜粉相接触, 另一端与叶腊石底部的铜片相接

触, 铜片再与外部的WC顶锤相接触形成回路, 其

外部电路图如图 4(a)所示. 完成内部电路的布置

后, 将 3个叶腊石块合在一起形成完整的立方块,

然后置于铰链式六面顶压机的压腔中进行实验. 该

电阻测量方法中铜粉会随叶腊石密封边一起流变,
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Fig. 3. Assembly  diagram  and  calibration  results  of  high-temperature  pressure  calibration  experiment:  (a)  Assembly  diagram;

(b) pressure calibration results of yellow pyrophyllite as sealing material under 50 MPa oil pressure loading.
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Fig. 4. Schematic diagram of sealing edge pressure calibration experiment: (a) External circuit; (b) experimental assembly diagram;

(c) internal circuit.
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有效地保证整个电路的导通. 所用标压物质为 Bi,

Tl, Ba, 本实验利用此方法原位标定了以上 3种叶

腊石密封边同一位置处的压力.
 

3   结果与讨论
 

3.1    叶腊石的压力传递效率对比

图 5(a)展示了常温下黄色叶腊石、南非 A、南

非 B中心位置处压力与加载油压的对应关系. 随

着加载油压的升高, 这 3种叶腊石粉压块中心位置

处的压力都在不断增大, 并且其上升趋势逐渐变

缓. 相同的加载油压值, 不同叶腊石粉压块中心位

置处的压力相近, 它们之间的差值都小于 0.1 GPa,

这说明在室温环境下它们的压力传递效率非常相

近. 图 5(b)展示了有高温作用时不同叶腊石粉压

块作传压密封材料腔体中心位置处的压力测量结

果. 可以看出, 在相同的油压加载下南非 A作外层

传压密封材料时腔体中心位置的压力低于黄色叶

腊石作外层传压密封材料时腔体中心位置的压力,

它们最大的压力差值达到 0.5 GPa. 而南非 B作外

层传压密封材料时, 腔体中心位置的压力与黄色叶

腊石作外层传压密封材料时腔体中心位置的压力

差值相对较小, 其最大差值为 0.1 GPa, 表明黄色

叶腊石与南非 B在有高温作用下传压性能相差较

小, 且两者在有高温作用时传压性能皆优于南非

A. 这可能是因为相比于其他两种叶腊石 , 南非

A中的硬水铝石含量较低 (见图 1(d) XRD图). 硬

水铝石的硬度大于叶腊石, 高含量硬水铝石更利于

高温下压力的传递. 

3.2    叶腊石的密封性能对比

在国产铰链式六面顶压机中, 叶腊石的压力传

递和密封的过程: 随着设备油压的加载, 6个立方

砧面顶锤从不同方向同时挤压叶腊石块, 叶腊石受

到挤压力后会产生体积塌缩和挤压流变等力学行

为, 此时与顶锤砧面接触的叶腊石体积被压缩逐步

致密化进而实现压力向内的传递, 未与顶锤砧面接

触的叶腊石受挤压后流变到顶锤之间形成密封边,

实现对压腔内部压力的密封. 图 6(a), (b)分别为

在六面顶压机中加压前后叶腊石流变行为的原理

示意图 [25].

图 7(a), (b)展示了用 Bi, Tl, Ba标定升降阶

段黄色叶腊石中心位置压力 (Pc)与密封边处的压

力 (Pg)的结果. 从图 7(a)可知升压过程压力的传

递可分为两个阶段: 第 1个阶段为高效压力传输阶

段, 该阶段从油压刚开始加载起到叶腊石密封边压

力增大到与中心位置处的压力相等为止, 随着顶锤
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图 5    叶腊石立方块中心压力与加载油压之间的对应关系

(a)室温压力标定结果; (b) 高温压力标定结果

Fig. 5. Corresponding relationship between central  pressure

and  loading  oil  pressure  of  pyrophyllite  cube:  (a)  Pressure

calibration results at room temperature; (b) pressure calib-

ration results at high temperature.

 

Right

Left
(a) (b)

Front Back

Right

Left

Front Back

图 6    加压前后叶腊石流变行为的原理示意图　(a) 加压前;

(b) 加压后

Fig. 6. Schematic  diagram  of  the  rheological  behavior  of

pyrophyllite before  and after  compression:  (a)  Before  com-

pression; (b) after compression.
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∆P (∆P =

∆P

∆P

的持续推进中心位置处的压力始终大于密封边处

的压力, 外部加载力能不断传入叶腊石的内部, 但

是    Pc – Pg)在逐渐减小, 这说明外部

的加载力越来越难以传入腔体内部. 第 2个阶段为

低效传压阶段, 该阶段为叶腊石密封边压力与中心

位置处的压力相等之后的阶段, 在该阶段  < 0,

随着加载油压的上升, Pg 上升速度远大于 Pc, 此

时外部加载力主要作用在密封边上, 用于抵消叶腊

石与顶锤的静摩擦力以及叶腊石密封边内部的内

摩擦力, 外部的机械加载力大部分耗散在叶腊石密

封边处, 使得 Pc 难以继续提升. 图 7(b)展示了卸

压过程中黄色叶腊石 Pc 与 Pg 随油压的变化情况,

卸压过程中当密封边压力值下降到 2.55 GPa之

前, Pg 的下降速度远大于 Pc, 随着油压的下降,  

逐渐增大.

∆P

∆P ∆P

根据以上分析可知, 在升压和降压过程中, 压

力差值  可用于判定叶腊石的密封性能. 升压过

程中   逐渐减小, 密封边压力快速增大, 当  

∆P

∆P

∆P

∆P

∆P

变为负值时, 密封边的压力大于中心的压力, 腔体

内压力虽难以进一步提升, 但此时更有利于对腔体

压力密封, 但同时也影响到高压腔体的压力极限.

降压过程中  逐渐增大, 此时腔体内部的压力远

大于密封边处的压力,   越大越易造成压力密封

失效. 图 8展示了升降压过程三种叶腊石粉压块中

心位置处与密封边位置处的压力差值   随密封

边压力变化的情况, 无论是升压过程还是降压过

程, 南非 B作围压密封材料时   变化情况 (蓝色

线)与黄色叶腊石作围压密封材料时   变化情

况 (黑色线)更相近. 这说明南非 B与黄色叶腊石

的密封性能更相近. 

4   结　论

本文针对立方大腔体压机所用的叶腊石, 以自

制的 3种叶腊石作为样品, 建立了一套系统实验评

估方法, 该套方法能有效地获得定量物理判据去评

估立方型大腔体静高压装置中围压密封材料的传
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图 7    黄色叶腊石中心位置的压力 (Pc)和密封边处的压力 (Pg)与加载油压的对应关系　(a)升压过程; (b) 降压过程

Fig. 7. Pressure (Pc) at the center and the sealing edge (Pg) of yellow pyrophyllite correspond to the loading oil pressure: (a) Com-

press; (b) decompression.
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∆图 8      P 随密封边压力的变化曲线　(a) 升压过程; (b) 降压过程

∆PFig. 8. Variation curve of    with gasket pressure: (a) Compress; (b) decompression.
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压效率及密封性能. 该方法包括采用 Bi, Tl, Ba等

标压物质结合四线法及粉末电极法原理, 原位标定

叶腊石作围压密封材料时腔体中心位置处和密封

边位置处的压力, 用于判定叶腊石的常温传压效率

与密封性能; 采用银熔点法标定高温作用时叶腊石

的传压效率, 用于判定叶腊石的高温传压效率. 实

验结果表明, 相比于南非 A, 南非 B与黄色叶腊石

具有相当的常温/高温传压效率和密封性能, 南非

B具有替代国内叶腊石且不改变国内现有超硬材

料合成工艺成为传压介质和密封材料的潜力.
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Research on pressure transmission and sealing performance of
pyrophyllite in a cubic large chamber static

high-pressure device

Tian Yi #    Du Ming -Hao #    Zhang Jia -Wei     He Duan -Wei †

(Institute of Atomic and Molecular Physics, Sichuan University, Chengdu 610065, China)

( Received 3 July 2023; revised manuscript received 8 September 2023 )

Abstract

Owing to the need for a hydrostatic high-pressure cubic large cavity (hexahedral top) press used in high-

pressure research and production of superhard material, two kinds of pyrophyllite powder compacts (A and B)

from  pyrophyllite  mine  in  South  Africa  are  prepared,  and  compared  with  the  domestic  yellow  pyrophyllite

powder compacts (Mentougou, Beijing) produced by the same process, to establish experimental methods and

physical  criteria  for  evaluating  the  pressure  transmission  and sealing  performance  of  pyrophyllite.  During  the

experiment, standard pressure materials such as Bi, Tl, and Ba are used to in-situ calibrate the pressure at the

central  positions  and  sealing  edges  of  the  pyrophyllite  pressure  chambers  from  the  three  aforementioned

compacts under normal pressure conditions. Additionally, the silver melting point method is employed to obtain

the corresponding relationship between chamber pressure at high temperature and system loading when using

these three types of pyrophyllite as load-transmitting sealing materials. The results show that under the same

hydraulic pressure loading, the difference in pressure at the central position between South African pyrophyllite

B powder blocks and domestically produced pyrophyllite powder blocks does not exceed 0.1 GPa. Furthermore,

in pressurization process and depressurization processe, the differences in pressure between the central position

and the sealing edge of the pyrophyllite blocks are notably similar. Compared with South African pyrophyllite

A  powder  blocks,  pyrophyllite  B  powder  blocks  exhibit  a  closer  resemblance  to  domestically  produced

pyrophyllite  powder  blocks  in  terms  of  high-temperature  load  transmission  and  sealing  performance.

Pyrophyllite  B  powder  blocks  from South  Africa  have  the  potential  to  serve  as  a  substitute  for  domestically

produced  pyrophyllite  without  changing  the  existing  superhard  material  synthesis  process,  making  them

promising  candidates  for  use  as  load-transmitting  media  and  sealing  materials.  These  research  findings  hold

significant  academic  importance  in  the  realms  of  high-pressure  research  and  superhard  material  production.

They  provide  valuable  insights  into  the  selection  of  suitable  transmission  and  sealing  materials  and  the

optimization  of  high-pressure  experimental  conditions.  Additionally,  this  study  presents  robust  method  and

criteria for experimental procedures and performance assessment.

Keywords: large-volume  cubic  static  high-pressure  apparatus,  high  temperature  and  high  pressure,
pyrophyllite, sealing performance, pressure transmission efficiency
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