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Решалась задача получения объемных образцов путем взрывного компактирования синтетиче-
ского алмазного порошка без связующих и каталитических добавок. В экспериментах использо-
вался метод длинноимпульсного взрывного компактирования с применением многослойных за-
рядов взрывчатого вещества общей массой до 760 кг. Проведено подробное исследование физико-
химических свойств полученных компактов. Показано, что длинноимпульсное взрывное компак-
тирование позволяет при относительно низких давлениях нагружения достичь той же твердости

образцов, какую получают при более высоких (на порядок) ударных давлениях с длительностью
импульса ≈ 1 мкс. В отличие от короткоимпульсного нагружения, длинноимпульсное обеспечи-
вает значительное снижение трещиноватости компактов.
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Одной из наиболее ранних известных нам

работ, посвященных взрывному компактиро-
ванию алмазного порошка, было опубликован-
ное в 1987 г. исследование Акаши и Сава-
оки [1]. Они использовали промышленные син-
тетические алмазы с размером частиц 0,5 ÷
60 мкм, выпускаемые компанией «Дженерал

Электрик». Порошки предварительно подпрес-
совывались в таблетки диаметром 12 мм и тол-
щиной 5 мм, с плотностью 60 % от теоретиче-
ской. Контейнер с таблетками нагружали ме-
танием на него пластины-ударника. Давление
на периферии и в центре таблеток оценивалось

теоретически в 33 ÷ 77, 40 ÷ 90, 48 ÷ 108 ГПа
при скоростях ударника 2,1; 2,5; 3,0 км/с со-
ответственно. Длительность нагружения оце-
нивалась величиной 1 ÷ 1,5 мкс. У получен-
ных образцов измеряли плотность и микро-
твердость, исследовали микроструктуру с при-
менением рентгеновской дифрактометрии, оп-
тической и электронной микроскопии. Сохра-
ненные образцы имели множество трещин, а
полученный при давлении 108 ГПа компакт

распался на куски. Замечено увеличение тре-
щиноватости при увеличении размера исход-
ных частиц. В образцах, полученных при наи-
меньшем давлении (77 ГПа), трещин меньше
и их количество не зависит от размера ча-
стиц, но при этом микротвердость составля-
ет ≈ 10 ГПа, в то время как в отдельных

точках образцов, подвергнутых максимально-
му давлению, фиксировалась микротвердость
84 ГПа. Это значение примерно соответствует
твердости аналогичных компактов, получен-
ных высокотемпературным статическим спе-
канием при высоком давлении. В максимально
нагруженных образцах вблизи тыльной поверх-
ности наблюдалась графитизация. Анализируя
механизм процесса уплотнения, авторы [1] счи-
тают, что во время компактирования порош-
ков с размером частиц не более 4 мкм уплот-
нение происходит за счет их пластической де-
формации, а при компактировании порошков
с размером частиц 40 ÷ 60 мкм — за счет их

дробления. Если нагружать порошок с проме-
жуточным размером частиц, то действуют оба
механизма уплотнения. Механизм образования
прочного компакта в [1] специально не рассма-
тривался. Авторы ограничилиcь утверждени-
ем, что при консолидации действуют те же

механизмы, что и при уплотнении, а повыше-
ние температуры на поверхности частиц может

привести к образованию связи алмаз — алмаз.
Авторы работы [1] высказали предположение,
что получить прочные компакты с твердостью

до 80 ГПа можно, используя порошки с разме-
рами частиц 2 ÷ 4 мкм или 10 ÷ 20 мкм при
давлении 90 ГПа. Плотность этих компактов
может составить 88,5 и 91 % от монокристал-
лической в зависимости от размера исходных

частиц.
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В том же 1987 г. вышла в свет статья [2].
В ней описаны результаты экспериментов по

ударному нагружению небольших контейне-
ров (диаметр 7 мм, высота 3 мм), заполнен-
ных алмазными порошками различных фрак-
ций (100 ÷ 150, 4 ÷ 8 мкм, меньше 5 мкм),
как естественных, так и синтетических. Дав-
ление соударения ударника с контейнером из-
меняли от 7,5 до 18,2 ГПа, длительность на-
гружения составляла 0,8 мкс. Варьировалась
также начальная плотность порошка в преде-
лах 38 ÷ 58 % от плотности монокристалла.
Только в одном случае из синтетического по-
рошка с частицами размером 4÷8 мкм и отно-
сительной начальной плотностью 50 % авторам

удалось получить более или менее однородный

компакт с ненулевой прочностью (при давле-
нии 18,2 ГПа). Но сделать микрошлиф и из-
мерить твердость им все же не удалось. Исхо-
дя из представления, что консолидация частиц
происходит за счет плавления на их границах,
авторы [2] стремились отыскать следы плавле-
ния, но успеха не достигли.

В работе [3] представлены результаты

динамического компактирования синтетиче-
ских порошковых алмазов с размером частиц

2÷ 4 мкм. Генерируемое плоским ударником

давление менялось в диапазоне 20,9÷23,8 ГПа,
начальная плотность порошка составляла 60 %
от монокристаллической. Компакты получи-
лись трещиноватые и представляли собой дис-
ки диаметром 10 мм и толщиной 3 мм. Извле-
кать их из контейнеров приходилось с большой

осторожностью. Исследование структуры гра-
ниц между частицами показало, что возможны
три случая: образование ультрамелких алма-
зов, присутствие раздробленных кристаллов и
графита, присутствие только графита. По мне-
нию авторов, ситуация зависит от геометрии
исходной пористости. Отметим, что в [3] по-
лучен компакт с размером частиц 2÷ 4 мкм, в
то время как попытки авторов [2] скомпактиро-
вать порошок с размером частиц менее 5 мкм
окончились неудачей. На наш взгляд, это свя-
зано с тем, что в [3] использовали более вы-
сокие давления, в то время как длительности
импульса в [2] и [3] примерно одинаковы.

В работе [4] компактировали порошок с
размером частиц менее 1 мкм при давлениях

60÷90 ГПа с длительностью импульса ≈ 1 мкс.
Удалось получить образцы высокой локальной

плотности (до 94 % от монокристаллической)
и твердости (до 68 ГПа). Вообще же эти ве-

личины сильно различались в разных местах

компакта, минимальные плотность и микро-
твердость соответственно составляли 84 % и

16 ГПа. Образцы (диски диаметром 12 мм)
были трещиноватые и при выемке из контей-
нера разваливались на куски, наибольший из
них имел размер 4 мм. Существенное разли-
чие было замечено между образцами из ис-
ходных монокристаллических и поликристал-
лических порошков. При компактировании по-
следних фиксируется появление графита, от-
сутствовавшего изначально.

В более поздних работах по взрывному

нагружению порошковых алмазов исследовате-
ли уделяли большое внимание поиску добавок,
улучшающих свойства компактов. Так, авто-
ры работы [5] добавляли в исходный порошок
графит, что позволило получить образцы из

мелкозернистого порошка, который ранее они
скомпактировать не могли [2]. При компакти-
ровании порошка с более крупными частицами

добавка позволила получить более гомогенную

структуру образца.
В [6] описаны результаты применения та-

ких добавок, как кремний, карбид кремния,
карбид и нитрид титана, никель и кобальт.
В опытах варьировалось содержание компонен-
тов в смесях, размер частиц и давление, гене-
рируемое ударом плоской пластины по контей-
неру. Показано, что, используя добавки, мож-
но сохранить достаточно высокую твердость

(до 50 ГПа при добавке SiC, Si, TiC) и зна-
чительно снизить трещиноватость компакта.
В 1987 г. Саваока и Акаши запатентовали спо-
соб получения композиционного материала ал-
маз + SiC путем динамического нагружения

смеси порошков алмаза, графита и кремния [7].
Синтез карбида происходит за время сжатия

смеси в ударной волне, что обеспечивает проч-
ное соединение частиц, твердость композита
составляет 47 ГПа. Если же компактировать
смесь порошков алмаза и карбида кремния, то
удается добиться твердости лишь 22 ГПа.

В работе [8] в качестве добавки в алмаз-
ный порошок применяли твердый сплав ВК6
(карбид вольфрама + 6 % кобальта). Образцы
с объемным содержанием алмаза 47 % уступа-
ли по прочности на сжатие горячепрессован-
ным образцам из чистого ВК6 (511 МПа про-
тив 3400 МПа), но имели износостойкость в 40
раз больше.

Предпринимались также попытки компак-
тировать алмазные порошки с предваритель-
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ным нагревом. Так, в работе [9] было показа-
но, что нагрев до 600 ◦С позволяет несколько
уменьшить трещинообразование в образцах.

В работе [10] нагружали алмазный поро-
шок в цилиндрическом контейнере контактным

зарядом со скоростью детонации 7,6 км/с. Ис-
пользовался так называемый метод динамико-
статического сжатия, когда в контейнере, бла-
годаря его особой конструкции и наличию спе-
циального вещества, претерпевающего во вре-
мя взрыва превращение, образуется остаточное
статическое давление, сохраняющееся в тече-
ние длительного времени. Авторы [10] утвер-
ждают, что в контейнере в течение часа под-
держивалось давление 1,5 ГПа. В результате

был получен брикет с плотностью 3,32 г/см3 и

микротвердостью 50 ГПа. К сожалению, в сде-
ланной в виде очень краткого сообщения пу-
бликации не содержится сведений о структу-
ре, трещиноватости и других свойствах ком-
пакта, также отсутствуют подробности прове-
дения эксперимента.

Следует отметить, что во всех, кроме [10],
вышеприведенных публикациях авторы ис-
пользовали, по-существу, одну и ту же экспери-
ментальную схему плоского нагружения с ме-
танием пластины-ударника на контейнер с по-
рошком. Амплитуда давлений в разных экспе-
риментах менялась в широких пределах (10 ÷
90 ГПа), но длительность импульса везде бы-
ла ≈ 1 мкс. В то же время некоторые исследо-
ватели, в частности Перссон с коллегами [11],
указывали на необходимость увеличения дли-
тельности нагружения в целях устранения гра-
фитизации алмаза и сообщали о попытках про-
вести эксперименты с увеличением длительно-
сти импульса до 4 мкс. Подобные эксперимен-
ты были проведены исследователями из ВНИИ

экспериментальной физики (г. Саров) [12].Уль-
традисперсный алмазный порошок с размером

частиц 4 ÷ 6 нм нагружали метанием на кон-
тейнер стального ударника диаметром 29,3 мм
и толщиной 50 мм, разогнанного до скорости
≈ 500 м/c. Оценки авторов показывают, что
давление в образце было ≈ 10 ГПа и длитель-
ность импульса составляла 10 мкс. Цельный
макрокомпакт получен не был, но размеры ча-
стиц после нагружения значительно возраста-
ли— от 1 до 600 мкм. Этот факт говорит о том,
что процесс соединения кристаллитов идет уже

при относительно небольших (по сравнению с

прочностью алмаза) давлениях и фактор вре-
мени играет весьма важную роль в этом про-
цессе.

Очевидно, что проведение экспериментов
с длительным (десятки и сотни микросекунд)
действием взрывной нагрузки представляет

значительный интерес.

1. postanowka zada~i

В большинстве рассмотренных работ ав-
торы придерживаются широко распространен-
ной концепции о том, что для получения проч-
ного компакта необходимо выделение энергии

на границах деформируемых частиц, достаточ-
ной для расплавления их периферийной обла-
сти и тем самым обеспечивающей их схваты-
вание [1–9]. Обычно полагают, что для метал-
лических порошков нужно расплавить поверх-
ностный слой толщиной ≈ 1,5 мкм. Если рас-
пространять эту идею на порошки из тугоплав-
ких высокопрочных материалов, то требуются
настолько высокие давления ударного нагру-
жения, что, как правило, компакты разруша-
ются в волнах разгрузки. Вместе с тем в рабо-
те [13] показано, что при надлежащих условиях
нагружения прочное соединение между части-
цами имеет место и в твердом состоянии. Ав-
тор работы [14], хотя и является сторонником
идеи проплавления поверхности частиц, все же
отмечает, что для обеспечения соединения ча-
стиц в керамических порошках может быть до-
статочно приложения высоких давлений и по-
верхностного нагрева без плавления.

В 1995 г. нами была предложена концеп-
ция «холодной» сварки для получения прочно-
го и однородного компакта [15–18]. Использует-
ся представление о том, что, подобно холодной
сварке давлением, схватывание происходит на
приведенных в контакт чистых поверхностях в

твердом состоянии при достаточно длительной

выдержке под нагрузкой. Время выдержки су-
щественно зависит от скорости совместной де-
формации соединяемых тел. В [17, 18] вводится
понятие самоподдерживающейся волны сварки

(схватывания), которая возникает на первич-
ных очагах схватывания (активных центрах)
и ее фронт распространяется вдоль поверхно-
сти контакта со скоростью ∼ γ/η, где γ — по-
верхностная энергия, а η — вязкость материа-
ла. Этот фронт, подобно замку-молнии, «сши-
вает» контактные поверхности. Процесс не свя-
зан с диффузией, а по терминологии [19] явля-
ется так называемой самоподдерживающейся

топохимической реакцией. Роль активных цен-
тров обычно играют места выхода дислокаций
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на свободную поверхность. Совместная дефор-
мация играет важную роль в выносе поверх-
ностных загрязнений из зоны контакта. Этот
процесс подробно рассмотрен в [20].

Основное различие между холодной свар-
кой и сваркой плавлением состоит в том, что
последняя протекает значительно быстрее и

при более высоких ударных давлениях. Оцен-
ки показывают, что прочное соединение пу-
тем холодной сварки может быть достигнуто,
если длительность импульса нагружения до-
стигает, как минимум, десятков микросекунд.
Чтобы избежать трещинообразования, давле-
ние должно быть меньше, а время больше, чем
при компактировании способом сварки плав-
лением. Такой подход требует использования
больши́х зарядов ВВ (десятки и сотни кило-
грамм).

Исходя из идеи холодной сварки были раз-
работаны конструкции и схемы взрывного на-
гружения. Использованный в экспериментах

метод динамического нагружения мы назва-
ли длинноимпульсным взрывным компактиро-
ванием, чтобы подчеркнуть важность факто-
ра времени в процессе соединения частиц. От-
метим, что использование больших зарядов

взрывчатого вещества (ВВ) позволяет также
растянуть «хвост» разгрузки в профиле дав-
ления, что снижает растягивающие усилия в
компакте и также должно способствовать сни-
жению его трещиноватости.

2. |ksperimenty po kompaktirowani‘

2.1. aLMAZNYE PORO[KI

Использовались алмазные порошки марки

«Mypolex», производимые компанией «Du Pont
de Nemour» ударно-волновым синтезом из сме-
си графита и меди. Порошки были двух ти-
пов — с размером частиц 9 и 30 мкм. Части-
цы представляют собой поликристаллы с раз-
мером кристаллитов не более 10 нм (по ли-
тературным данным). Дебаеграммы исходных
порошков показывают присутствие, наряду с
алмазом, аморфного углерода. Можно предпо-
ложить, что частицы алмаза покрыты тонким
слоем этого материала.

2.2. wZRYW^ATYE WE]ESTWA

В экспериментах (всего было проведено 13
взрывов) использовались двух- и трехслойные
заряды из следующих взрывчатых веществ.

1. Аммонит 6ЖВ — порошкообразное ВВ,
содержащее 20 % тротила и 80 % аммиачной се-
литры. Насыпная плотность ≈ 1 г/см3, ско-
рость детонации DН = 4,2 км/с в слое толщи-
ной 40 мм и DН = 5 км/с в слое толщиной бо-
лее 50 мм. Зависимость скорости детонации от
диаметра цилиндрического заряда можно най-
ти в [21].

2. Смеси аммонита 6ЖВ с гранулирован-
ной аммиачной селитрой в массовом соотноше-
нии 1 : 1 и 1 : 2. Насыпная плотность ≈ 1 г/см3,
зависимость скорости детонации от толщины

слоя приведена в [22]. Например, для смеси в
соотношении 1 : 2 DН = 3 км/с в слое толщи-
ной 80 мм.

3. Порошкообразный гексоген. Плотность
≈ 1 г/см3, DН = 6,2 км/с.

4. Пластифицированное ВВ на базе гексо-
гена. Плотность 1,6 г/см3, DН = 7,6 км/с.

5. Углениты Э-6 и 12ЦБ — ВВ на базе

нитроглицерина с плотностью 1,1 и 1,35 г/см3

(DН = 1,9 и 2,2 км/с соответственно).

2.3. kONTEJNERY SOHRANENIQ

Алмазные порошки помещались в медные

ампулы, которые вставлялись в центральную

Рис. 1. Экспериментальная сборка:
1 — детонатор, 2 — стальной контейнер, 3 — гек-
соген (80 кг), 4 — аммонит/селитра 1 : 1 (320 кг),
5 — ампула с алмазным порошком, 6 — угленит

(360 кг); d1 = 350 мм, d2 = 620 мм, d3 = 780 мм,
h1 = 200 мм, h2 = 750 мм, h3 = 1000 мм, h4 =
1200 мм, h5 = 1500 мм; высота контейнера 950 мм,
диаметр 86 мм
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часть стальных цилиндрических контейнеров.
В экспериментах N-◦ 1–10 использовались кон-
тейнеры с наружным диаметром 42 мм; ампу-
лы имели внутренний и наружный диаметры

5,8 и 14 мм соответственно. В опытах N-◦ 11–13
наружный диаметр стальных контейнеров со-
ставлял 86 мм, ампулы имели внутренний и на-
ружный диаметры 10 и 14 мм соответственно.
Высота порошковой засыпки была 20 и 30 мм
в опытах N-◦ 1–10 и N-◦ 11–13 соответствен-
но. При заполнении ампул порошки подвергали
подпрессовке на стотонном прессе.

2.4. oPISANIE \KSPERIMENTOW

На рис. 1 в качестве примера представле-
на схема одного из экспериментов по нагруже-
нию зарядом ВВ суммарной массой 760 кг. По
этой схеме изготавливали образцы N-◦ 11–13.
Остальные экспериментальные сборки практи-
чески подобны показанной на рис. 1. Данные по
всем опытам приведены в табл. 1. На рис. 2 по-
казаны фотографии образцов из экспериментов

N-◦ 5 и N-◦ 11. Не распадающиеся на отдель-
ные части при механической обработке ампул

цельные образцы были извлечены из контейне-
ров, нагружавшихся в опытах N-◦ 4, 5, 9–13.

3. issledowanie swojstw kompaktow

3.1. oPREDELENIE PLOTNOSTI I PORISTOSTI

Поскольку образцы нагружались в медных

ампулах, они содержали некоторое количество
меди, которую удаляли следующим образом.
Вначале образцы выдерживали в течение 8 ч
в царской водке (смесь соляной и азотной кис-
лот 3 : 1 (по объему)). Затем для экстракции
солей меди образцы подвергали кипячению в

большом количестве дистиллированной воды,

Рис. 2. Образцы 5 (A) и 11 (B)

после чего для удаления воды их кипятили в

ацетоне. Далее образцы сушили на воздухе при
120 ◦С до достижения ими постоянной массы.

Компакты взвешивали, затем помещали в
наполненные ацетоном пробирки и вакуумиро-
вали водоструйным насосом для удаления воз-
духа из пор. Ацетон при этом кипятили в те-
чение ≈ 1 мин. Ацетон использовали благо-
даря его свойству легко смачивать гидрофоб-
ные поверхности. Затем пробирки охлаждали
до комнатной температуры, образцы вынима-
ли из пробирки и быстро помещали в полипро-
пиленовый контейнер, калиброванный на объ-
ем 1,5 см3. Избыток ацетона удалялся периоди-
ческим продуванием контейнера воздухом, при
этом контролировалось наличие пленки жидко-
сти между стенкой контейнера и поверхностью

образца. Как только пленка исчезала, контей-
нер с образцом взвешивали и вычисляли массу

и объем заключенного в порах образца ацето-
на, плотность которого брали 0,7908 г/см3. По-
сле этого контейнер открывали, заливали аце-
тоном до калибровочной метки, закупоривали и
взвешивали, чтобы вычислить объем образца.
Если массу компакта обозначить черезW , а его
объем — через V , то плотность компакта в це-
лом, с учетом пор, определяется как ρ1 = W/V .
Если объем открытых пор обозначить через Vp,
то плотность твердого (алмазного) остова есть
ρ2 = W/(V − Vp), а процент открытых пор бу-
дет P0 = (Vp/V ) · 100 %. Кроме открытых пор
в компакте существуют закрытые поры, ку-
да не мог проникнуть ацетон. Принимая плот-
ность совершенного кристалла алмаза равной

3,515 г/см3, можно вычислить скрытую пори-
стость по формуле Pc = (1 − ρ2/3,515) · 100 %.
Эту величину можно назвать скрытой пори-
стостью весьма условно, так как здесь могут
присутствовать не только закрытые поры, но
и менее плотные, чем алмаз, формы углерода.
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Табли ц а 1

Номер

опыта

Параметры заряда

pw, ГПа τ , мкс d, мкм ρ00, % Описание образцов
Слои ВВ и их толщина, мм

(отсчет слоев от контейнера)
m, кг

1
Аммонит, 40
Гексоген, 80

A+АС 1 : 2, 80

65 5,0 184 9 42 Рассыпается на мелкие

серые куски

2
Гексоген, 40
Аммонит, 40

A+АС 1 : 2, 80

65 10,0 160 9 43 Рассыпается на мелкие

черные куски

3 Гексоген, 95
A+АС 1 : 2, 65

60 10,0 141 9 43 Как в опыте N-◦ 2

4 Гексоген, 120
A+АС 1 : 2, 65

80 10,0 150 9 40 1 кусок, масса 0,35 г

5 Гексоген, 140
A+АС 1 : 2, 75

120 10,0 173 9 42 1 кусок, масса 0,26 г

6
Гексоген, 100
Пластик, 4

A+АС 1 : 2, 110

120 10,0 198 9 44 2 куска, масса 0,19 г

7
Гексоген, 100
Пластик, 50

A+АС 1 : 2, 65

142 10,0 140 9 44 2 куска, масса 0,19 г

8 Гексоген, 140
A+АС 1 : 2, 75

120 10,0 173 30 39 3 куска, масса 0,40 г

9 Как в опыте N-◦ 8 120 10,0 173 30 38 3 куска, масса 0,65 г

10 Гексоген, 130
A+АС 1 : 2, 85

130 10,0 186 30 47 1 кусок, масса 0,54 г

11
Гексоген, 132

A+АС 1 : 1, 135
Угленит, 80

760 10,0 425 30 52 1 кусок, масса 2,60 г

12 Как в опыте N-◦ 11 53 1 кусок, масса 0,96 г

13 Как в опыте N-◦ 11 51 1 кусок, масса 2,21 г

Прим е ч а н и е. A+АС — смесь аммонита 6ЖВ с аммиачной селитрой, m — общая масса заряда, pw — дав-
ление на стенке контейнера, τ — длительность импульса, d — размер частиц, ρ00 — исходная относительная

плотность порошка.

Табли ц а 2

Номер образца ρ1, г/см3 ρ2, г/см3 P0, % Pc, % P ′c, % P = P0 + Pc, %

5 2,637 3,239 18,6 7,9 22,1 26,5

8 2,583 2,932 11,9 16,6 46,6 28,5

9 2,859 3,421 16,4 2,7 7,5 19,1

10 2,989 3,406 12,2 3,1 8,7 15,3

11 2,841 3,388 16,2 3,6 10,2 19,8

12 2,863 3,243 11,5 8,0 22,5 19,5

13 2,803 3,369 16,8 4,2 11,7 21,0
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В величину Pc, очевидно, вносит свой вклад и
дефектность алмазного кристалла. Для сравне-
ния введем величину P ′c, вычисляемую в пред-
положении, что кроме открытых пор присут-
ствуют компоненты каких-либо модификаций,
имеющих плотность графита.

Результаты измерений и вычислений при-
ведены в табл. 2. Заметим, что большие значе-
ния P ′c представляются малореальными и, по-
видимому, внутри образцов имеются как пу-
стоты, так и включения менее плотных, чем
алмаз, фаз. Для выяснения соотношения меж-
ду этими факторами нужны дополнительные

исследования. Из табл. 2 видно, что минималь-
ную суммарную пористость P = P0 +Pc и мак-
симальную плотность алмазного остова имеют

образцы N-◦ 9, 10.

3.2. oPTI^ESKAQ I SKANIRU@]AQ
\LEKTRONNAQ MIKROSKOPIQ

Оптическая и электронная микроскопия

выявили ярко выраженную неоднородность в

микроструктуре компактов: обнаружено нали-
чие двух компонентов — A и B. Основной объ-
ем занят компонентом A, представленным в ви-
де блоков размером 0,1÷ 0,2 мм, а поверхность
блоков покрыта тонкой (толщиной ≈ 10 мкм)

Рис. 3. Компоненты A и B

пленкой из компонента B. На рис. 3 показана
поверхность такого блока. Основное поле за-
нято компонентом B, но имеется углубление,
в котором виден компонент A (при двух раз-
ных увеличениях). Компонент A имеет шерохо-
ватую, рыхлую структуру. При большом уве-
личении различимы отдельные частицы разме-
ром 0,5÷5 мкм независимо от размеров частиц
исходных порошков (9 или 30 мкм). Матери-
ал компонента A легко крошится при надавли-
вании иглой. Размер шероховатости на сколах
частиц, составляющих компонент A, порядка
0,1 ÷ 0,2 мкм, что может свидетельствовать о
неоднородностях такого же размера внутри са-
мих частиц.

Компонент A серого цвета, а покрываю-
щий его компонент B имеет черный цвет и

блестящую стеклоподобную поверхность. Вну-
тренняя структура B неразличима даже при

большом увеличении, однако можно предпо-
ложить, что она состоит из плотно сросших-
ся чешуек, ориентированных компланарно по-
верхности слоя B. Этот компонент значительно
более устойчив к механическому воздействию,
чем компонент A. Царапание иглой не оста-
вляет на нем никаких следов. Морфология по-
верхности различна: выделяются относитель-
но гладкие участки, участки с наплывами и
выпуклостями, микрошероховатые участки с
множеством «вплавленных» частичек алмаза.
Обычно эта поверхность покрыта сеткой ми-
кротрещин, ширина которых составляет при-
мерно 0,5÷ 2 мкм.

Слой компонента B одной стороной прочно
соединен с блоком компонента A, а вторая сто-
рона обычно является стенкой, разделяющей
блоки трещины. Это хорошо видно на рис. 4,
где показана граница между компонентами B
и A. При большом увеличении видно, как плен-
ка из компонента B «прорастает» в объем ком-
понента A. На рис. 5 можно наблюдать чешуй-
ку алмаза — элемент структуры компонента B
из зоны границы между A и B.

3.3. iZMERENIQ MIKROTWERDOSTI

Подготовка образцов заключалась в обра-
зовании плоскости путем предварительной об-
работки их вручную абразивным кругом из бе-
лого электрокорунда с размером частиц 150 ÷
200 мкм и окончательной обработки на алмаз-
ном круге с размером частиц 60÷75 мкм. Руч-
ная обработка позволяла избежать нежелатель-
ных изменений поверхности.
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Рис. 4. Граница между компонентами A и B

Для измерения микротвердости по Вик-
керсу (HV) использовали прибор ПМТ-3 с объ-
ективом 40-кратного увеличения и винтовым
15-кратным микрометром. Нагрузка при изме-
рении составляла 200 г. При выбранном уве-
личении видимое поле наблюдается как серо-
черное с блестящими областями, представляю-
щими компонент B.

Результаты измерений приведены в

табл. 3. Видно, что максимальной микро-
твердостью обладают имеющие минимальную

пористость образцы N-◦ 9, 10.

Табли ц а 3

Номер образца HV, ГПа

9 26,04± 2,06

10 28,06± 3,02

11 1,20± 0,24

12 6,70± 3,10

13 6,68± 2,97

Рис. 5. Частицы алмаза в компоненте B

3.4. |LEKTRONNAQ MIKROSKOPIQ
WYSOKOGO RAZRE[ENIQ

Использовались микроскопы JEM-100CX
и JEM-2010. Исследуемый образец растирали
в агатовой ступке и изготавливали спиртовую

суспензию. Из этой суспензии материал оса-
ждался на покрытую коллодием медную сетку-
подложку с помощью ультразвукового диспер-
гатора. Затем сетка помещалась в камеру ми-
кроскопа.

Фотографирование велось при увеличении

120000 и 600000. Изображения имеют преиму-
щественно пятнистый характер, по-видимому,
из-за микроблочной структуры частиц алмаза
и наличия дефектов малой протяженности, ло-
кально искажающих кристаллическую решет-
ку (рис. 6). Некоторые фрагменты имеют по-
лосчатую структуру (рис. 7), обычно наблю-
даемую у изогнутых монокристаллов или кри-
сталлов большой толщины. Спайность микро-
блоков частиц алмаза иногда нарушается из-
за их растрескивания. На некоторых снимках
видны миротрещины длиной до 50 нм и шири-
ной ≈ 2 нм (рис. 8).

Электронограммы всех образцов были по-
лучены в одинаковых условиях — при одном и



А. А. Дерибас, П. А. Симонов, В. Н. Филимоненко, А. А. Штерцер 99

Рис. 6. Микроблоки в структуре алмаза
(×120000)

Рис. 7. Полосчатая микроструктура
(×120000)

том же увеличении и размере диафрагм 60 нм.
Кольцевой характер расположения рефлексов

свидетельствует о микроблочной структуре ча-
стиц алмаза. Во всех образцах также фиксиру-
ются рефлексы, характерные для графитопо-
добных форм углерода: двойниковые — состоя-
щие из двух пятен, ориентированных радиаль-
но друг относительно друга. Образец N-◦ 7 вы-
глядит на электронограмме как монокристалл,
т. е. размер блоков у него более 60 нм. По коль-
цевым рефлексам в этом образце фиксирует-
ся присутствие аморфного углерода. Рефлексы
графита расположены таким же образом, как и
рефлексы алмаза, что указывает на структур-
ную связь графитоподобной фазы с кристалли-
том алмаза.

Электронно-микроскопические изобра-
жения образцов получены при увеличении

600000 ÷ 2300000. На рис. 9 видно, что струк-
турно упорядоченные области алмаза малы и

Рис. 8. Микротрещины длиной 50 нм и ши-
риной 2 нм (×600000)

Рис. 9. Образец N-◦ 3. Различные формы угле-
рода (×2300000):
CCGS — замкнутые искривленные графитоподоб-
ные структуры, D — алмазы, G — графит

разориентированы. Слева видны обозначенные
символом CCGS фрагменты — замкнутые ис-
кривленные графитоподобные структуры [23].
Буквой D на снимке обозначены алмазы,
G — графит. Структуры CCGS настолько

разупорядочены, что становятся похожими

на образования аморфного углерода. Кроме
упомянутых форм углерода в компактах также

обнаружены графит, углеродные нанотрубки
и фуллерены.

На рис. 10 показан довольно крупный мо-
нокристалл алмаза размером 40 нм с высокой
концентрацией дефектов (точечный контраст)
и микронапряжений (полосчатый контраст).
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Рис. 10. Образец N-◦ 9. Структура частицы
(×2300000):
CCGS — замкнутые искривленные графитоподоб-
ные структуры, D — алмазы, AC — аморфный уг-
лерод, G — графит

3.5. rENGENOGRAFI^ESKIE ISSLEDOWANIQ

Ренгенографические исследования прово-
дились на дифрактометре URD-6. Исполь-
зовалось монохроматизированное излучение

Cu-Kα, плоский графитовый монохроматор

был установлен на отраженном пучке. Ренге-
нограммы снимались методом сканирования по

точкам в интервале углов 2θ = 10÷ 100◦ с ша-
гом сканирования 0,1◦ и временем накопления
60 с в каждой точке. Съемка велась с отшли-
фованной поверхности, положение которой от-
носительно первичного пучка строго контроли-
ровалось. Для сравнения один образец был рас-
терт, и съемка проводилась по стандартной ме-
тодике с шагом сканирования 0,05◦. Сравнение
полученных по обеим методикам результатов

показало хорошее согласие.
Параметры решетки рассчитывались ме-

тодом наименьших квадратов с использовани-
ем положений максимумов трех наблюдавших-
ся рефлексов алмаза (111), (220), (311). Раз-
меры области когерентного рассеяния (ОКР)
и микроискажений рассчитывали методом Ви-
льямсона — Холла с использованием полуши-
рины дифракционных пиков в приближении

статически изотропной формы частиц. Неко-
торые другие известные методы, считающиеся
более точными, нельзя было использовать из-
за частичного наложения пиков алмаза на пики

других наблюдавшихся фаз.

Табли ц а 4

Номер

образца
a, Å Размер ОКР, Å ε

3 3,572 60 0,0010

4 3,570 85 0,0035

5 3,572 95 0,0045

6 3,569 70÷ 120∗ ?

7 3,574 60 0,0015

8 3,570 125 0,0040

9 3,574 115 0,0035

10 3,573 110 0,0035

11 3,571 120 0,0040

12 3,573 110 0,0030

13 3,573 100 0,0035

Прим е ч а н и е. Параметр решетки a определяли по
трем линиям, размер ОКР и микроискажения ε — по

полуширинам двух пар рефлексов 111/220 и 111/311,
в таблице приведены средние значения.
Оценки размеров ОКР и величины ε по парам линий
111/220 и 111/311 существенно различаются.

Относительно фазового состава образцов

можно сказать следующее. Почти на всех ди-
фрактограммах помимо пиков алмаза фикси-
ровались пики графита, иногда меди. Во всех
образцах наблюдается размытый дифракцион-
ный пик 42◦, значительно перекрывающийся с
рефлексом (111) алмаза. Возможно, что он свя-
зан с какой-то неграфитовой формой углерода.

B табл. 4 приведены параметры решетки,
размеры ОКР и величины микроискажений ре-
шетки (относительные вариации межплоскост-
ных расстояний ε = ∆d/d).

3.6. hIMI^ESKIJ ANALIZ

rENTGENOFLUORESCENTNYJ ANALIZ. Для

определения качественного и количественного

состава примесей в объеме компактов исполь-
зовали рентгенофлуоресцентный анализ, по-
зволяющий получить необходимые данные без

химического и механического разрушения об-
разцов. Исследование образца N-◦ 13 с помо-
щью прибора СПРУТ-001, оснащенного мед-
ным и молибденовым излучателями, показало
присутствие следующих металлических при-
месей: 0,5 % меди, 10−2 % железа, 10−4 % хрома

(предел чувствительности метода).
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Табли ц а 5

Номер
O/C Si/C Na/C N/C Fe/C Cu/C S/C Прочие

образца

3 0,10 0,018 0,0054 0,012 < 0,0020 < 9,0 · 10−3 0,0033 Cl/C 0,0064

4 0,12 0,013 0,012 0,012 < 0,0015 < 7,7 · 10−4 Не Не

изучалось изучалось

5 0,11 0,0095 0,0074 0,0064 < 0,0011 < 4,4 · 10−4 0,0046 B/C < 0,010

6 0,14 0,024 0,012 0,013 < 0,0028 < 2,1 · 10−3 0,0070
Не

изучалось

7 0,10 0,047 0,0055
Не Не

< 2,3 · 10−3 Не
B/C < 0,0066

изучалось изучалось изучалось

8 0,17 0,014 0,0015 0,015 — ′′ — < 6,9 · 10−4 0,0080 Cl/C 0,0050

12 0,074 0,013 0,0014 0,012 < 0,0017 < 1,3 · 10−3 0,0029 B/C 0,021

Прим е ч а н и е. В таблице приведены значения отношений массы примесей к массе углерода.

rENTGENOWSKAQ FOTO\LEKTRONNAQ MI-
KROSKOPIQ. Спектры снимались на приборе

VGESCALAB. Образцы закреплялись на

танталовом держателе в обойме из танта-
ловой фольги. Были исследованы образцы

N-◦ 3–8, 12. На их поверхности обнаружены

кислород, кремний, натрий, азот, железо,
медь, сера. Относительное содержание этих
элементов в поверхностном слое до глубины

≈ 100 нм приведено в табл. 5. Расхождение
данных по содержанию меди, полученных

рентгенофлуоресцентным анализом и рент-
геновской фотоэлектронной спектроскопией,
можно объяснить тем, что после ударного

воздействия медь с поверхности образцов уда-
лялась разными методами, а во внутренних
частях компактов содержание меди осталось

высоким.

3.7. ik-FURXE-SPEKTROSKOPIQ I SPEKTROSKOPIQ
KOMBINACIONNOGO RASSEQNIQ

Исследования проводились с целью иден-
тификации химических соединений на поверх-
ности компактов.

Для съемки инфракрасных спектров из-
готавливали таблетки из растертых образцов

и наполнителя (KBr). Использовался прибор
Bomen MB-102. Оказалось, что спектры всех

изученных образцов мало отличаются друг от

друга, но значительно отличаются от извест-
ных спектров алмазов различного происхожде-
ния. Здесь, в частности, отсутствуют интен-
сивные полосы с λ > 1200 см−1. А наличие

широкой линии при λ = 3425 ÷ 3450 см−1,
а также одного из компонентов более слабой

линии при λ = 1630 см−1 обусловлено при-
сутствием воды, адсорбированной компактом
или наполнителем из воздуха. Отметим, что
в спектрах всех исследованных компактов от-
сутствует линия при λ = 1340 ÷ 1390 см−1,
характерная для графитоподобных соединений.
Из этих результатов следует вывод, что ИК-
спектроскопия и спектроскопия комбинацион-
ного рассеяния (КР) не выявляют фазу графи-
та в компактах. Возможно, это связано с тем,
что графитоподобные формы имеют сильно ра-
зупорядоченную структуру, к которой чувстви-
телен метод КР-спектроскопии.

В ИК-спектрах всех компактов фиксирует-
ся также ряд линий, соотношение интенсивно-
стей которых во всех компактах практически

постоянно. Следовательно, их можно отнести
к индивидуальному соединению, присутствую-
щему на поверхности компактов. Предприня-
тая попытка расшифровки этих линий показа-
ла, что они могут соответствовать колебаниям
C–C в карбидах металлов, например в TiC и

WC. Поскольку линии самого алмаза на ИК- и
КР-спектрах не фиксируются, это может озна-
чать, что вся поверхность компактов на глуби-
ну ≈ 10 нм занята этими «карбидоподобными»
соединениями.

Интенсивность указанных линий меняется

от образца к образцу. Для оценки количества
карбидоподобного соединения можно использо-
вать отношение интенсивности линии главного
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дублета (1085÷1095 см−1) к единице массы ве-
щества. Оказалось, что содержание карбидопо-
добной фазы в компактах коррелирует с содер-
жанием компонента B. Это позволяет сделать
предварительный вывод о том, что карбидопо-
добное соединение обеспечивает наиболее проч-
ное соединение частиц алмаза при компактиро-
вании. Отметим, что карбидоподобная фаза в
B имеет сильно искаженную микронапряжени-
ями структуру, о чем свидетельствует перерас-
пределение интенсивностей линий в дублетах и

появление слабых сателлитов.

4. obsuvdenie rezulxtatow

Основные параметры нагружения и свой-
ства компактов, полученных в наших экспери-
ментах и работах других авторов приведены

в табл. 6. Анализ и сравнение полученных ре-
зультатов с литературными данными позволя-
ет сделать ряд выводов.

1. Использование сравнительно неболь-
ших давлений (p = 10 ГПа) при значитель-
ных длительностях импульса нагружения (τ >
170 мкс) позволяет достичь примерно той же
твердости компактов (образцы N-◦ 9 и 10), ка-
кая была получена при давлениях 76÷90 ГПа и

Табли ц а 6

Номер образца p, ГПа τ , мкс ρ00, % ρf , % HV, ГПа Графитизация

8 10,0 173 39 71,5 Нет данных −

9 10,0 173 38 80,9 26,04± 2,06 −

10 10,0 186 47 84,7 28,06± 3,02 −

11 10,0 425 52 80,2 1,20± 0,24 −

12 10,0 425 53 80,5 6,70± 3,10 +

13 10,0 425 51 79,0 6,68± 2,97 +

891 [2] 10,8 0,8 50 Компакты получены, свойства не
поддаются измерению

907 [2] 10,8 0,8 50

8 [4] 76,0 1,5 52± 2 85,0 26,0 +

9 [4] 90,0 1,5 52± 2 86,0 31,0 +

10 [4] 76,0 1,5 52± 2 87,0 39,5 +

11 [4] 76,0 1,5 52± 2 84,0 36,5 +

12 [4] 90,0 1,5 52± 2 84,0 41,5 +

Прим е ч а н и е. Для наших экспериментов (строки 1–6) указано давление на стенке контей-
нера; для опытов других авторов (строки 7–13) указано расчетное давление в порошке. Здесь
ρ00 — начальная плотность, ρf — конечная плотность.

длительности импульса 1,5 мкс (образцы N-◦ 8
и 9 из [4]).

2. Микроструктурные исследования пока-
зали наличие в материале компакта двух ком-
понентов — менее прочного A и более прочного

B. ИК- и КР-спектроскопия показали, что бо-
лее твердый компонент B содержит фазу угле-
рода с карбидоподобными связями атомов.

3. Электронная микроскопия высокого

разрешения выявила в компактах присут-
ствие различных форм углерода: алмаз, гра-
фит, замкнутые искривленные графитоподоб-
ные структуры, нанотрубки, аморфный угле-
род, фуллерены.

4. Графитизации на частицах компакти-
руемого порошка не зафиксировано, что, по-
видимому, является одним из важных преиму-
ществ метода длинноимпульсного взрывного

компактирования.
5. Наличие монокристаллов размером

40 нм (см. рис. 10) позволяет выдвинуть пред-
положение о том, что в процессе нагруже-
ния происходит рост исходных монокристал-
лов, из которых состоят поликристаллические
частицы порошка. Для проверки справедливо-
сти этого принципиального положения необхо-
димы дополнительные исследования.
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Вывод 5 совпадает и с мнением авто-
ров [24], проводивших компактирование уль-
традисперсных алмазов ударными волнами с

давлением не более 10 ÷ 15 ГПа. Подчеркива-
ется, что образование жидкой фазы для соеди-
нения не обязательно.

Работа выполнена при поддержке Лоурен-
совской Ливерморской национальной лабора-
тории Калифорнийского университета в рам-
ках контракта с Департаментом энергетики
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