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Деформационные процессы в материалах влияют на их структуру и свойства, 
вследствие чего представляют интерес для исследователей. Методы высокоразрешаю-
щей просвечивающей электронной микроскопии и рентгеновского анализа используются 
для изучения деформаций в кристаллических материалах. В данной работе исследовались 
частицы алмаза размером от 2 до 15 нм, обработанные в планетарной мельнице. Анализ 
структуры показал изменение межплоскостных расстояний в частицах: характерное 
для алмаза d111 = 0,206 нм увеличивалось до 0,220 нм. Такое расширение решетки не харак-
терно для точечных дефектов и может быть связано только с разрывом межатомных 
связей. Исследование направлено на изучение механизмов деформации алмаза при высоких 
механических нагрузках, что имеет значение для потенциальных применений. Углерод-
ные материалы, такие как алмаз, обладают высокой прочностью и твердостью благо-
даря ковалентным связям. При температурах ниже температуры Дебая алмаз почти не 
подвержен дислокационной пластичности, что делает его одним из самых прочных ма-
териалов. Пластическая деформация алмаза может происходить как под воздействием 
циклической нагрузки, так и под воздействием сдвиговых напряжений, что открывает 
новые перспективы для его использования в различных областях науки и техники. При 
обработке наночастиц алмаза в планетарной мельнице наблюдается процесс перехода 
метастабильной фазы (какой является алмаз) в термодинамически устойчивое состоя-
ние – графит. Такой переход происходит путем накопления дефектов в структуре ал-
маза, образования двойников, онионов и деформационных полос. Все это свидетельствует 
о сложной природе пластической деформации в алмазе. 
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пии, дефекты 
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Deformation processes in materials affect structure and properties, so they are of interest 

to researchers. High-resolution transmission electron microscopy and X-ray analysis techniques 

are used to study deformation in crystalline materials. In this work, diamond particles with sizes 

ranging from 2 to 15 nm processed in a planetary mill were studied. Analysis of the structure 

showed a change in the interplanar distances in the particles: the d111 = 0.206 nm characteristic of 

diamond increased to 0.220 nm. Such lattice expansion is not characteristic of point defects and 

can be associated only with the breaking of interatomic bonds. The study aims to investigate the 

deformation mechanisms of diamond under high mechanical stresses, which has implications for 

potential applications. Carbon-based materials such as diamond have high strength and hardness 

due to covalent bonds. At temperatures below the Debye temperature diamond is almost immune to 

dislocation plasticity, making it one of the strongest materials. Plastic deformation of diamond can 

occur both under the influence of cyclic loading and under the influence of shear stresses, which 

opens up new prospects for its use in various fields of science and technology. When diamond 

nanoparticles are processed in a planetary mill, a process of transition of a metastable phase (which 

diamond is) to a thermodynamically stable state - graphite - is observed. This transition occurs by 

accumulation of defects in the diamond structure, formation of twins, onions and deformation 

bands. All this testifies to the complex nature of plastic deformation in diamond. 

Key words: diamond, plastic deformation, transmission electron microscopy, defects 
 

ВВЕДЕНИЕ 

В химии сформировалось целое научное 
направление, исследующее механохимические ре-
акции и превращения, составной частью которых 
является воздействие сдвиговых напряжений. Тер-
мин «механохимия» чаще всего используется по 
отношению к твердофазным процессам и реак-
циям, инициируемым любым видом механической 
обработки. 

Измельчение нанопорошков в планетарной 

мельнице представляет собой эффективный метод 

обработки, характеризующийся низкими затра-

тами на оборудование и возможностью обработки 

больших объемов различных материалов. Струк-

турные особенности полученной продукции зави-

сят от ряда параметров обработки, включая ско-

рость, время, наличие добавок, материал шаров и 

прочие [1-4]. Частицы порошка подвергаются ме-

ханической нагрузке в процессе измельчения, что 

приводит к структурным изменениям, которые 

можно обнаружить и изучить методами просвечи-

вающей электронной микроскопии [5, 6]. Наличие 

дефектов в кристаллической решетке материала 

оказывает существенное влияние не только на его 

механические свойства, но и на особенности зон-

ной структуры. 
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Структурные особенности деформирован-

ного алмазного порошка, полученного в условиях 

измельчения, представляют значительный интерес, 

поскольку они позволяют исследовать механизмы 

пластической деформации [5, 7, 8] и определять 

условия обработки алмаза [9-11]. В рамках настоя-

щего исследования анализ структуры алмазного по-

рошка с размером частиц приблизительно 2-15 нм 

после обработки в планетарной мельнице в при-

сутствии NaCl проводился с использованием ме-

тодов электронной микроскопии и рентгенофазо-

вого анализа. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Для предотвращения взаимодействия же-

леза с алмазом исследуемый алмазный порошок 

было решено смешать с NaCl. Продолжительность 

обработки составила 60 мин в планетарной мель-

нице Micro Mill PULVERISETTE 7 (FRITSCH, 

Germany). Подробное описание процесса обра-

ботки в мельнице представлено в работах [5,6]. Од-

ним из ключевых параметров обработки является 

то, что максимальные напряжения и температура в 

алмазе не превышают 6 ГПа и 420 К, соответ-

ственно. 

Электронно-микроскопические исследова-

ния проводились на высокоразрешающем приборе 

JEM-2010, снабженном приставкой для энергодис-

персионной рентгеновской спектроскопии (EDS). 

Подготовка образцов для электронно-микроскопи-

ческих исследований осуществлялась путем оса-

ждения порошка на медную сетку, покрытую угле-

родной пленкой. 

Дифрактограммы снимались на рентгенов-

ском дифрактометре Empyrean (Нидерланды), осна-

щенном полупроводниковым двухкоординатным де-

тектором PIXcel3D с размером пикселя 55×55 мкм. 

Для регистрации дифракционной картины в ре-

жиме полоскового детектора (1D), позволяющего 

одновременно фиксировать дифракцию в угловом 

диапазоне 3,3 по углу 2ϑ, применялся рентгенов-

ско-оптический модуль Bragg-BrentanoHD. В ра-

боте использовались следующие параметры гене-

ратора: U = 40 кВ, I = 40 мА (CuKα-излучение). Ди-

фракционные карты записывались в диапазоне уг-

лов от 28 до 48 (2θ) с шагом 0,01310 в режиме не-

прерывного сканирования. Для исключения эф-

фекта прозрачности применялся держатель об-

разца с низким фоном, представляющий собой 

круглую кювету диаметром 32 мм и толщиной 2 мм 

из монокристаллического кремния. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

При температурах ниже температуры Де-

бая дислокационная пластичность в алмазе практи-

чески отсутствует [12], что делает алмаз одним из 

немногих материалов с высокой прочностью, близ-

кой к теоретическому пределу текучести 55 ГПа 

[13,14]. Интересно отметить, что пластическая де-

формация алмаза была впервые замечена при ин-

дентировании природных кристаллов [12]. Ранее 

такие явления наблюдались лишь при экстремальных 

условиях, таких как высокое давление (170 ГПа) и 

высокое содержание азота [15]. 

В рамках наших предыдущих исследова-

ний было обнаружено, что одним из механизмов 

пластической деформации в алмазе является фазо-

вый переход. Он наблюдается как при цикличе-

ском нагружении вблизи линии равновесия гра-

фит-алмаз при температурах ниже температуры 

Дебая (максимальные напряжения и температура в 

алмазе не превышают 6 ГПа и 420 К соответственно) 

[7], так и при сдвиговых напряжениях 55 ГПа, соот-

ветствующих теоретическому сдвиговому напря-

жению в алмазе [16]. 

В ходе обработки в течение 120 мин наблю-

дается первый этап пластической деформации ал-

маза путем механического двойникования [5, 17]. 

При дальнейшей обработке происходит потеря 

стабильности решетки алмаза и наблюдается 

мартенситный фазовый переход в промежуточ-

ную углеродную фазу (ICP), состоящую из гра-

феновых плоскостей, частично соединенных sp3-

гибридизованными связями. Модель ICP, основан-

ная на дефектах Френкеля и сшивке графитовых 

слоев (001), была предложена в работе [7, 18]. Уве-

личение времени обработки ведет к деформации 

кристалла, порождая как низкоугловые, так и вы-

сокоугловые границы. Этот переход сопровожда-

ется образованием онионов. 

На рис. 1а показано изображение частицы 

после обработки в планетарной мельнице, а на 

вставке – изображение дифракционных рефлексов, 

полученное с помощью Фурье-преобразования. 

Как видно на вставке, рефлекс, соответствующий 

межплоскостному расстоянию d111 расщепляется 

на два: яркий соответствует расстоянию в 0,206 нм, 

тогда как слабый соответствует примерно 0,220 нм. 

Изображение, полученное с помощью об-

ратного быстрого преобразования Фурье (обратное 

БПФ-изображение) от центральной части частицы 

показано на рис. 1b. Видны два прямоугольника, 

содержащие по 7 плоскостей, причем правый пря-

моугольник параллельно перенесен со своего ме-
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ста и наложен на левую часть рисунка так, что пра-

вые крайние плоскости совпадают. Как видим, ле-

вые крайние плоскости (показанные стрелками), не 

совпали. Это свидетельствует о том, что межплос-

костные расстояния внутри этой частицы алмаза не 

всегда одинаковы. Некоторые межплоскостные 

расстояния отличаются от традиционного 0,206 нм 

в сторону увеличения. Это согласуется с данными, 

представленными в [3, 4]: механическое воздей-

ствие может разрушать или растягивать химиче-

ские связи.  

На рис. 2 представлена часть рентгенов-

ской дифрактограммы в угловом диапазоне 2θ =  

= 38° - 44° алмазного образца после обработки в 

планетарной мельнице. 

 

 
 

 
Рис. 1. (а) ПЭМ изображение частиц после обработки в мель-

нице, на вставке показано БПФ-изображение. Рефлекс, соот-

ветствующий межплоскостному расстоянию d111, расщепля-

ется на два: яркий соответствует расстоянию в 0,206 нм, то-

гда как слабый соответствует примерно 0,220 нм. (b) пока-

зано обратное БПФ-изображение от центральной части ча-

стицы. Правый прямоугольник параллельно перенесен со 

своего места и наложен на левую часть рисунка так, что пра-

вые крайние плоскости совпадают. Левые крайние плоскости 

(показанные стрелками), не совпадают 

Fig. 1. TEM image of particles after processing in the mill, the in-

set shows the FFT image. The reflex corresponding to the inter-

planar distance d111 splits into two: the bright one corresponds to a 

distance of 0.206 nm, while the weak one corresponds to about 

0.220 nm. (b) The inverse FFT image from the central part of the 

particle is shown. The right rectangle is parallelized from its posi-

tion and superimposed on the left side of the figure so that the 

rightmost planes coincide. The left extreme planes (shown by ar-

rows), do not coincide 

 
Рис. 2. Рентгеновская дифракционная картина (2θ -сканирова-

ние) образца алмаза после обработки 

Fig. 2. X-ray diffraction pattern (2θ-scan) of the of the diamond 

sample after the treatment 

На дифрактограмме (рис. 2) обнаружен ре-

флекс, соответствующий межплоскостному рас-

стоянию d = 0,220 нм, в окрестности сильного (111) - 

рефлекса алмаза d = 0,206 нм. 

Ранее увеличение параметра решетки ал-

маза, связанное с ростом числа точечных дефектов, 

было оценено для облученных алмазных частиц 

[19, 20], оно составляет примерно 0,4%. Результат 

облучения можно интерпретировать как появление 

большого количества точечных дефектов в кри-

сталлической решетке алмаза. В работе [21] было 

показано, что облучение нейтронным потоком 

5,5∙1019 нейтрон/см2 приводит к увеличению пери-

ода решетки на 0,9%. 

Обнаруженные увеличенные межплоскост-

ные расстояния (0,220 нм) значительно превышают 

исходное значение 0,206 нм, характерное для d111 

алмаза. Это сильно превосходит расширение ре-

шетки, характерное для точечных дефектов. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

При обработке наночастиц алмаза в плане-

тарной мельнице наблюдается процесс перехода 

метастабильной фазы – алмаза в термодинамиче-

ски устойчивое состояние – графит. Такой переход 

происходит путем накопления дефектов в струк-

туре алмаза при ударном воздействии, что приво-

дит к образованию промежуточных структур. 

Методами просвечивающей электронной 

микроскопии и рентгеновского анализа было уста-

новлено, что внутри алмазных частиц иногда при-

сутствуют {111}-плоскости с увеличенным меж-

плоскостным расстоянием до примерно 0,220 нм. 

Наблюдается образование двойников, аморфных 

деформационных полос и реализация фазового пе-

рехода алмаз-лонсдейлит, что указывает на процессы 

как упругой, так и пластической деформации. 
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