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НТНР-КРИСТАЛІЗАЦІЯ АЛМАЗУ З ВИКОРИСТАННЯМ  

МЕТАЛІЧНИХ РОЗЧИННИКІВ ВУГЛЕЦЮ, ОДЕРЖАНИХ  

МЕТОДОМ ПОРОШКОВОЇ МЕТАЛУРГІЇ 

 
У роботі досліджена можливість компактування заготовок вихідних зразків сплавів-

розчинників при використанні принципів порошкової металургії для отримання циліндричних 

заготовок діаметром більше 30 і заввишки понад 16 мм. Застосування попереднього формування 

заготовок із суміші порошків Fe і Co, які в початковому стані мають певні співвідношення 

компонентів і значення розмірів зерен, і подальше термобаричне спікання при 4–4,5 ГПа і 

температурі, що складає 0,8 від температури плавлення сплаву при атмосферному тиску, дозволили 

отримати вихідні заготовки з пористістю менше 2 %. 
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Випробування сплавів-розчинників, отриманих методом порошкової металургії, показало їх 

високу ефективність для вирощування структурно досконалих монокристалів алмазу типу Ib і масою 

до 2 карат, а також перспективність використання для промислового виробництва алмазів. 

 

Ключові слова: сплави-розчинники, порошкова металургія, монокристали алмазу, високі 

тиску. 

 

Металічні сплави-розчинники визначають якість та дефектно-домішковий склад при 

вирощуванні монокристалів алмазу в області термодинамічної стабільності; розчин-розплавна 

кристалізація з використанням металів-розчинників при високих тисках і температурах 

(НТНР-кристалізація) базується на первинних засадах, обґрунтованих О. І. Лейпунським [1], і 

на сьогодні є основним методом вирощування алмазів як шляхом спонтанного 

зародкоутворення, так і при стимуляції процесу росту від затравок.  

Для практичного використання сплавів-розчинників важливою задачею є створення 

рівномірного розподілу компонентів, який  визначає рівень структурної досконалості 

кристалів. Класичні методи одержання розчинників на основі сплавів заліза з використанням 

вакуумного лиття при виготовленні злитків великих розмірів призводять до неоднорідності 

складу в ростовому об’ємі за рахунок процесів ліквації при їх кристалізації, а також 

виникнення раковин безпосередньо всередині злитку, які в більшості випадків містять велику 

кількість шлакових включень. Через хімічну ліквацію злитків сплаву-розчинника виникає 

проблема забезпечення необхідних умов для одержання монокристалів алмазу з необхідними 

властивостями, оскільки зразки сплавів-розчинників, що застосовуються, можуть суттєво 

відрізнятись один від одного в межах одного злитку та, як наслідок, можуть мати відмінний 

один від одного фазовий склад ростових систем. Використання ж сплавів з прихованими 

раковинами може призводити до утворення спонтанних зародків на поверхні тугоплавких 

шлакових включень та подальшим порушенням ростових умов для кристала, що вирощується. 

Можливим способом вирішення проблем ліквації є зменшення розмірів одержуваних злитків, 

однак такий підхід обмежуватиме розмір монокристалів, що отримуються; крім того, він не 

вирішує проблеми утворення раковин всередині злитку. 

Використання принципів та засад порошкової металургії дозволяють уникнути 

вищеперелічених проблем, оскільки можливо одержувати зразки сплавів-розчинників шляхом 

використання порошків з заздалегідь визначеним елементним складом і мінімальними 

відхиленнями від нього при вирощуванні  за рахунок ліквації компонентів. 

Проблеми ліквації по об’єму і утворення раковин в злитках можливо вирішити 

використанням попередньої термобаричної обробки з формуванням заготовок порошків 

визначеного хімічного складу з конфігурацією форми для безпосереднього використання у 

ростовому процесі. З метою одержання зразків сплаву-розчинника з високою густиною було 

розроблено методику, яка подібна до відомого варіанту гарячого ізостатичного пресування 

(ГІП) [2]. Послідовність операцій одержання зразків сплавів-розчинників з порошків була 

наступна:  

1. Процес виготовлення шихти для формування сплаву-розчинника, що включав в себе 

змішування порошків заліза та кобальту з чистотою 99,99%, розміром 0,03–0,05 мм у 

співвідношенні 60:40, до яких з метою забезпечення процесу очищення від оксидних плівок, 

що могли утворитись на поверхні в процесі зберігання, було додано 1% дрібнодисперсного 

графіту (фракції -0,08 мкм) чистотою 99,998 %. Тривалість змішування з використанням 

обладнання типу «п’яна діжка» складала 4 години (частота обертання 60 об/хв).  

2. Компактування заготовок окремих зразків сплаву-розчинника у вигляді циліндрів 

висотою 15–16 мм та діаметром 37 мм в прес-формах при кімнатній температурі. 

3. Компактування зразків до високої щільності шляхом стиснення в апараті високого 

тиску при квазігідростатичних умовах; параметри обробки: тиск 4–4,5 ГПа та температура Т = 
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0,8 Тпл, де Тпл – температура плавлення відповідного сплаву при нормальних умовах. 

Нагрівання забезпечувалось резистивним графітовим елементом контейнера після 

квазігідростатичного навантаження сформованого сплава-розчинника. Завдяки дії високих 

тисків та температур забезпечується досягнення високого ступеню щільності заготовки.  

Проведення операцій 1–3, що перелічені вище, дозволило забезпечити  спікання 

порошкової заготовки в умовах високих квазігідростатичних тисків,  усадку заготовки на 29,8 

% та одержання зразків сплаву-розчинника з густиною 8,056  г/см3. Пористість була визначена 

в результаті порівняння отриманої величини з 

розрахунковою пористістю 8,22  г/см3 і 

дорівнювала 1,995 %. 

Дослідження мікроструктури 

одержаного сплаву-розчинника згідно 

рекомендацій для металографічного аналізу 

структурних характеристик таких сплавів [3] 

показало утворення сформованої рівномірної 

структури із відсутністю округлих границь 

зерен, рис. 1 а, що свідчить про взаємну 

дифузію компонентів та, імовірно, є 

результатом утворення твердого розчину 

кобальту в залізі. 

Аналіз мікроструктур показує, що 

литий сплав-розчинник має явно більш 

виражену нерівномірність зернової структури, 

що, імовірно, пов’язано з протіканням процесів кристалізації сплаву і зміненням вмісту 

компонентів при його виготовленні (рис. 1, б), що і є основною причиною ліквації. Для сплаву-

розчинника, одержаного шляхом спікання під дією високобаричної обробки порошкової 

шихти, спостерігається 

значно більша однорідність 

розподілу зерен. Структура 

кожного з них відтворює 

однаковість структури 

вихідного злитка.  

Визначення складу 

спеченого сплаву-розчинника  

після процесу вирощування з 

використанням 

рентгенофазового аналізу 

показало наявність в ростовій 

системі фаз подвійних 

карбідів (FeCo)3C, рис. 2, що у 

рідкому стані служили 

провідниками дифузії 

вуглецю від джерела через 

ростовий об’єм  до 

затравочного кристалу. 

Як видно із рис. 2, 

переважаючою фазою є фаза 

подвійного карбіду (Fe,Co)3C, яка у розплавленому стані забезпечувала масоперенесення 

вуглецю від джерела до зростаючого кристалу; також присутній пік від фази алмазу, що 

 
Рис. 1. Мікроструктури сплавів системи 

Fe–Co: а – сплав-розчинник, одержаний 

спіканням під дією високих тисків окремо 

частки заліза і кобальта; б – сплав-

розчинник, одержаний способом лиття α-

твердого розчину Fe–Co 

 
Рис. 2. Рентгенофазова дифрактограма спеченого 

порошкового славу-розчинника на базі Fe-Co після циклу 

вирощування 
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співпадає з  одним із піків фази подвійного карбіду (Fe,Co)3C; це призводить до суттєвого 

збільшення загальної величини спостерігаємого дифракційного максимуму. 

Випробування сплавів-розчинників, одержаних методами порошкової металургії для 

проведення процесу вирощування, було проведено при кристалізації монокристалів алмазу на 

затравці методом температурного 

градієнту  при тиску 6,2 ГПа та 

температурі 1460 °С. Одержано 

монокристали алмазу жовтого 

забарвлення, рис. 3; вони були 

класифіковані за допомогою 

дослідження спектрів поглинання 

інфрачервоного випромінювання, рис. 

4, як тип Ib. 

Наявність піка в околі 1130 см-1 

потребує віднести обидва кристали до 

типу Ib та вказує на наявність 

домішкових атомів азоту у кількості 

більш ніж 1018 см-3. 

 

 
Рис.4. Спектри поглинання ІЧ випромінювання кристалом, одержаним із використанням 

порошкового сплаву-розчинника системи Fe–Co 

 

Висновки 

Використання принципів та засад порошкової металургії дають можливість одержувати 

зразки сплавів-розчинників з визначеними елементним складом і мінімальними відхиленнями 

від нього зразків, передбачених для проведення процесу розчин-розплавної кристалізації. Такі 

сплави-розчинники дозволяють вирішити проблему ліквації компонентів по складу, а також 

уникнути виникнення прихованих раковин усадки, які призводять до спонтанної нуклеації і 

подальшого порушення умов вирощування кристалів. 

Застосовані принципи порошкової металургії для формування зразків сплавів-

розчинників, що при вирощуванні служать ростовим середовищем кристалізації алмазу на 

затравках, дозволяють вирішити проблеми ліквації по складу компонентів та по об’єму шляхом: 

   
Рис. 3. Монокристали алмазу, одержані із 

використанням cпеченого порошкового сплаву-

розчинника системи Fe–Co із масами: а – 1,6 ct; 

б –  1,8 ct 
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- попередньої підготовки складових розчинника, порошків сплавів заліза та кобальту, 

для забезпечення процесу очищення їх поверхні від оксидних плівок та подальшого 

приготування шихти з використанням спеціального обладнання; 

- вихідного компактування приготовлених порошкових сумішей з використанням прес-

форм при кімнатній температурі; 

- подальшої термобаричної обробки для компактування зразків до високої щільності 

шляхом стиснення при квазігідростатичних умовах (р = 4 – 4,5 ГПа, Т = 0,8 Тпл при нормальних 

умовах). 

Підготовлені вказаним способом зразки сплаву-розчинника дозволяють досягти 

пористості зразків, передбачених для подальшого використання, до рівня не більше 2 %. 

Випробування розробленого методу дозволило здійснювати вирощування структурно 

досконалих монокристалів алмаза типу Ib жовтого забарвлення і вмістом домішкового азоту 

більше 1018 см-3. 

Розроблені методи підготовки металічних розчинників вуглецю, одержаних методом 

порошкової металургії, відкривають перспективу широкого їх використання у промисловому 

виробництві. 
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DIAMOND НTНР-CRYSTALLIZATION USING METALLIC CARBON  

SOLVENTS OBTAINED BY POWDER METALLURGY 

The paper explores the possibility of compacting the blanks of the initial of solvent alloys samples 

using the principles of powder metallurgy to obtain cylindrical blanks with diameter of more than 30 and 

height of more than 16 mm. The use of pre-molding of blanks from a mixture of Fe and Co powders, which in 

the initial state have certain ratios of the components and the values of grain size, and the subsequent 

thermobaric sintering at 4–4,5 GPa and a temperature of 0.8 from the melting point of the alloy at atmospheric 

pressure allowed getting source blanks with porosity less than 2 %. 

Tests of solvent alloys obtained by powder metallurgy showed their high efficiency for growing 

structurally perfect diamond single-crystals of type Ib and weighing up to 2 carats, as well as the prospect of 

use for industrial diamond production. 

 

Key words: solvent alloys, powder metallurgy, diamond single crystals, high pressure. 
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НТНР-КРИСТАЛЛИЗАЦИЯ АЛМАЗА С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ  

МЕТАЛЛИЧЕСКИХ РАСТВОРИТЕЛЕЙ УГЛЕРОДА,  

ПОЛУЧЕННЫХ МЕТОДОМ ПОРОШКОВОЙ МЕТАЛЛУРГИИ 

В работе исследована возможность компактирования заготовок исходных образцов сплавов-

растворителей при использовании принципов порошковой металлургии для получения цилиндрических 

заготовок диаметром более 30 и высотой более 16 мм. Применение предварительного формования 

заготовок из смеси порошков Fe и Co, которые в исходном состоянии имеют определенные 
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соотношения компонентов и значения размеров зерен и последующее термобарическое спекание при 

4 – 4,5 ГПа и температуре, составляющей 0,8 от температуры плавления сплава при атмосферном 

давлении, позволили получить исходные заготовки с пористостью меньше 2 %. 

Испытания сплавов-растворителей, полученных методом порошковой металлургии, показало их 

высокую эффективность для выращивания структурно совершенных монокристаллов алмаза типа Ib и 

массой до 2 карат, а также перспективность использования для промышленного производства алмазов. 

Ключевые слова: сплавы-растворители, порошковая металлургия, монокристаллы алмаза, 

высокие давления. 
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ОПТИМІЗАЦІЯ ТЕМПЕРАТУРИ СЕРЕДОВИЩА  

НАВКОЛО ШЕСТИПУАНСОННИХ ПРЕСОВИХ УСТАНОВОК  

СТИСКАННЯ РОСТОВИХ КОМІРОК ВЕЛИКОГО ОБ’ЄМУ  

ДЛЯ КРИСТАЛІЗАЦІЇ МОНОКРИСТАЛІВ АЛМАЗУ  

 
В роботі проведено дослідження впливу змінення температури повітря навколо 

шестипуансонних пресів на ростові умови для вирощування структурно досконалих алмазів на 

затравці методом температурного градієнта. Використано комп’ютерне моделювання з 

застосуванням розрахункового методу скінченних елементів. Розглянуто формування розподілу 

температури та її градієнтів в залежності від параметрів нагрівання електрорезистивних систем, 

що забезпечують створення і підтримання ростових умов при тисках 6–6,5 ГПа та температурах 

1300–1600 ℃, та їх залежність від коливань температури повітря, що оточує великогабаритні 


