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ИЗУЧЕНИЕ СТРУКТУРЫ ПОЛИКРИСТАЛЛОВ НА ОСНОВЕ АЛМАЗНЫХ 

МИКРОПОРОШКОВ ПОСЛЕ МОДИФИЦИРОВАНИЯ КАРБИДООБРАЗУЮЩИМИ 

ЭЛЕМЕНТАМИ 

Представлены результаты термобарической обработки микропорошков алмаза по-

сле их модифицирования кремнием, титаном и вольфрамом. После предварительного от-

жига в защитной атмосфере получены композиционные алмазные микропорошки алмаз – 

кремний, алмаз – титан и алмаз – вольфрам. В результате спекания в условиях высоких 

давлений и температур модифицированных алмазных микропорошков происходит образо-

вание карбидов тугоплавких соединений, способствующих спеканию алмазных зерен. 
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STUDYING OF POLYCRYSTALS STRUCTURE BASED ON DIAMOND MICROPOWDERS AFTER 

MODIFYING BY CARBIDE-FORMING ELEMENTS 

Results of thermobaric processing of diamond micropowders after their modifying by sili-

con, titan and tungsten are presented. The composite diamond micropowders such as diamond – 

silicon, diamond – titan and diamond – tungsten are received after the preliminary annealing in 

the protective atmosphere. As a result of agglomeration of the modified diamond micropowders 

under the conditions of high pressures and temperatures the carbides formation of the refractory 

compounds promoting sintering of diamond grains takes place. 

Key words: diamond micropowders, polycrystalline super hard material, modification, high pressure 

and temperatures, sintering, carbides 
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ВВЕДЕНИЕ 

Традиционными методами получения по-

ликристаллических сверхтвердых материалов 

(ПСТМ) на основе алмаза является как спекание 

алмазных микропорошков в условиях высоких 

давлений и температур без использования активи-

рующих добавок, так и спекание в присутствии 

каталитически активных и тугоплавких металлов 

[1]. Данные методы получения алмазных поли-

кристаллов реализуются, как правило, при сверх-

высоких давлениях 7-12 ГПа, что существенно 

удорожает их производство.  

Поиск новых научных подходов и техно-

логических решений, позволяющих добиться сни-

жения давления спекания и, следовательно, себе-

стоимости алмазных ПСТМ и улучшения их экс-

плуатационных характеристик, является сегодня 

одной из актуальных задач в области синтеза но-

вых алмазных материалов. Исключение металли-

ческих примесей, катализирующих обратное пре-

вращение алмаз – графит, а также использование в 

качестве связующих компонентов микро- и нано-

порошков тугоплавких соединений на основе кар-

бидов, нитридов, боридов и др. позволяет активи-

ровать процесс спекания и существенно улучшить 

физико-механические характеристики синтезиру-

емых алмазных композиционных и поликристал-

лических материалов [2].  

Для прочного связывания зерен алмаза 

необходимо, чтобы связка имела хорошую адге-

зию с поверхностью алмаза. Как показано в [3], 

смачивание алмаза наблюдается в том случае, ес-

ли расплавленный металл интенсивно реагирует с 

углеродом и образует карбиды. Таким образом, в 

качестве связки при спекании алмазных поликри-

сталлов могут быть использованы карбидообра-

зующие элементы в чистом состоянии или в со-

ставе сплава, в котором присутствует некарбидо-

образующий элемент.  

Кремний традиционно используется как 

активирующая спекание алмаза добавка: он обла-

дает хорошей жидкотекучестью, в расплавленном 

состоянии интенсивно реагирует с углеродом с 

образованием тугоплавкого карбида, обладающе-

го низким коэффициентом термического расши-

рения и высокой твердостью [4]. Введение доба-

вок кремния в шихту на основе порошков алмаза 

приводит к формированию карбида кремния в си-

стеме углерод – кремний при термобарической 

обработке, что будет способствовать спекаемости 

зерен сверхтвердых материалов при более низких 

давлениях. Карбидообразующие элементы титан и 

вольфрам традиционно используют при получе-

нии алмазосодержащих композитов и поликри-

сталлов для повышения удержания алмазов в мат-

рице и улучшения спекаемости материала. 

Для более равномерного распределения в 

шихте и лучшего взаимодействия с алмазами в 

процессе термобарической обработки реакцион-

но-активные добавки целесообразно наносить 

непосредственно на алмазные зерна с формирова-

нием на них сплошного или островкового покры-

тия, что особенно актуально при получении мик-

ро- и наноструктурных алмазных ПСТМ. 

В наших исследованиях формирование по-

крытия на алмазных порошках (модифицирование 

поверхности порошков) проводили путем их вы-

сокотемпературного отжига в защитной атмосфе-

ре с осаждением активирующих добавок из газо-

вой фазы в ходе газотранспортных реакций [5]. 

Цель работы – изучение структурных осо-

бенностей ПСТМ на основе микропорошков алма-

за после их предварительного газофазного моди-

фицирования активирующими добавками (крем-

ний, титан, вольфрам) и спекания в условиях вы-

соких давлений 5,0-6,0 ГПа.  

ИСХОДНЫЕ МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДИКИ 

ИССЛЕДОВАНИЙ 

В качестве исходных материалов исполь-

зовали микропорошки алмазов статического син-

теза АСМ 1/0 и АСМ 14/10 производства ЗАИ ПО 

«Кристалл» (г. Гомель, Беларусь). 

В ходе подготовки к термобарическому 

спеканию модифицирующий отжиг алмазных 

микропорошков с осаждением на их поверхность 

кремния проводили в защитной атмосфере в при-

сутствии кремнийсодержащих соединений при 

температуре до 1223 K и изотермической выдерж-

ке до 3 ч. Для модифицирования порошков алмаза 

титаном осуществляли их отжиг в защитной атмо-

сфере совместно с порошком дигидрида титана 

TiH2. Температура модифицирования составила 

1173 K при длительности процесса 2 ч. По анало-

гичной технологии в защитной атмосфере осу-

ществляли процесс модифицирования порошков 

алмаза вольфрамом. Температура модифицирую-

щего отжига составила 1173 К, время модифици-

рования – до 4 ч. Источником вольфрама служил 

порошок оксида вольфрама WO3. 

Термобарическую обработку алмазного 

порошка выполняли в аппарате высокого давле-

ния «наковальня с лункой» в диапазоне давлений 

5,5-6,0 ГПа и температурах 1873-2273 K.  
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Исследование алмазного микропорошка 

после модифицирования, а также спеченных по-

ликристаллов осуществляли на сканирующем 

электронном микроскопе высокого разрешения 

«Mira» фирмы «Tescan» (Чехия) с микрорентгено-

спектральным анализатором «INCA Energy 350». 

Изучение элементного состава порошков и поли-

кристаллов осуществляли методом МРСА. Рент-

геновские исследования порошков выполнены на 

дифрактометре фирмы «Bruker» D8 ADVANCE в 

Cu-Кα излучении в автоматическом режиме съемки.  

Структурные исследования микропорош-

ков алмаза после модифицирования 

Проведенный анализ морфологии моди-

фицированных алмазных порошков показал, что 

кремний адсорбируется на поверхности алмазных 

зерен в виде частиц округлой (каплевидной) фор-

мы размерами 100-200 нм, которые в процессе 

роста объединяются в сплошную пленку, частич-

но либо полностью покрывающую алмаз (рис. 1, 

а). Кроме того, в шихте образуются отдельные 

дендритные агломераты на основе частиц кремния 

размерами до 5 мкм, состоящие из кристаллитов 

размером 200-800 нм.  
 

 
а 

 
б 

Рис.1. Морфология микропорошка алмаза АСМ 14/10 после 

модифицирования Si (а), Ti (б) 

Fig. 1. The morphology of the diamond micropowder ACM 14/10 

after modifying by Si (a), Ti (б) 

Титан и вольфрам на поверхности алмаз-

ных зерен формируют покрытие на основе частиц 

округлой и продолговатой формы со скругленны-

ми гранями. Высота образованных «островковых» 

областей составляет порядка 100 нм, их размер в 

продольном направлении в основном находится в 

пределах 100-600 нм (рис. 1, б). На значительной 

части алмазных зерен покрытие представляет со-

бой «шубу», практически полностью покрываю-

щую поверхность алмаза. 

Структурные исследования спеченных ал-

мазных поликристаллов 

Последующее термобарическое спекание 

модифицированного кремнием алмазного микро-

порошка проводили при давлении 5,5 ГПа. В ходе 

исследования морфологии поверхности излома 

спеченных в оптимальных условиях алмазных по-

ликристаллов микропор, а также инородных 

включений и локальных скоплений связки не об-

наружено.  

Спеченный материал характеризуется од-

нородной структурой, при этом связка в виде про-

слоек кремния и карбида кремния субмикронных 

размеров равномерно распределена между алмаз-

ными зернами и имеет хорошую адгезию с по-

верхностями частиц алмаза. Однако полученный 

при данных параметрах термобарического спека-

ния ПСТМ характеризуется повышенной хрупко-

стью, что возможно связано с недостаточным со-

держанием карбида кремния, образующегося в 

ходе химической реакции кремния с углеродом. 

Увеличение длительности изотермической вы-

держки и повышение температуры спекания при 

данном давлении с целью полного связывания 

кремния в карбид приводит к графитизации алма-

за и снижению плотности материала. 

Нами было сделано предположение, что 

повышение физико-механических характеристик 

поликристаллов в данном случае может быть до-

стигнуто как за счет предварительного формиро-

вания на поверхности алмаза наноструктурного 

покрытия на основе карбида кремния, так и за 

счет увеличения содержания кремния на исход-

ных алмазных микропорошках и, соответственно, 

карбида кремния SiC в спеченном материале. 

Термобарическую обработку модифици-

рованных титаном и вольфрамом микропорошков 

алмаза АСМ 14/10 и АСМ 1/0 проводили при сле-

дующих условиях: порошок АСМ 14/10 спекали 

под давлением 5 ГПа, а более дисперсный поро-

шок АСМ 1/0 – под давлением 6 ГПа. Плотность 

полученных ПСТМ в зависимости от температуры 

спекания находится в пределах 3,4-3,5 г/см
3
. Рент-
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геноструктурные исследования образцов на осно-

ве микропорошков алмаза после модифицирова-

ния титаном показали присутствие в них карбида 

и оксида титана. Размер областей когерентного 

рассеяния (ОКР) алмаза в спеченном материале 

составляет порядка 50 нм, а ОКР карбида (TiC) и 

оксида (TiO2) титана находятся в пределах 100- 

 

 
а 

 
б 

Рис. 2. Микроструктура спеченных алмазных поликристаллов 

на основе синтетических алмазных микропорошков: АСМ 1/0 

после модифицирования Ti (а); АСМ 14/10 после модифици-

рования W (б) 

Fig. 2. The microstructure of the sintered diamond polycrystals on 

the basis of synthetic diamond micropowders: ACM 1/0 after 

modifying by Ti (a); ACM 14/10 after modifying by W (б) 

 

120 нм. В случае использования алмазных микро-

порошков, модифицированных вольфрамом, в по-

ликристаллах на их основе отмечено присутствие 

наноструктурного карбида вольфрама WC (рис. 2). 

Важно отметить, что в диапазоне давлений 

и температур, в котором осуществляли спекание 

модифицированных титаном и вольфрамом ал-

мазных микропорошков, не происходит заметной 

графитизации алмаза (на рентгенограмме фикси-

руются только «следы» графита), что способству-

ет формированию материалов с высокими физико-

механическими характеристиками. 

Модифицирование микропорошков алмаза 

позволяет проводить их термобарическое спекание 

при более «мягких» условиях и увеличить за счет 

этого линейные размеры спекаемых ПСТМ. Полу-

ченные алмазные поликристаллы перспективны 

для использования в лезвийном инструменте для 

чистовой обработки твердых сплавов, керамики, 

других труднообрабатываемых материалов. 

ВЫВОДЫ 

В результате модифицирования кремнием 

на поверхности алмазных зерен микропорошков 

АСМ происходит образование покрытия остров-

кового типа, состоящего из частиц кремния кап-

левидной формы размером 100-200 нм. Титан и 

вольфрам осаждаются в виде частиц округлой и 

продолговатой формы со скругленными гранями; 

их размер в основном находится в пределах 100-

600 нм, а толщина составляет порядка 100 нм. По-

крытие на основе титана и вольфрама на большей 

части зерен АСМ представляет собой «шубу», 

полностью покрывающую поверхность алмаза. 

При термобарическом спекании модифи-

цированных алмазных микропорошков происхо-

дит формирование тугоплавких соединений на 

основе кремния, титана и вольфрама, способству-

ющих спеканию алмазных зерен. 
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