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ОСОБЛИВОСТІ ПЕРЕКРИСТАЛІЗАЦІЇ ГРАФІТА В АЛМАЗ ПРИ ВИРОЩУВАННІ 

МОНОКРИСТАЛІВ АЛМАЗА МЕТОДОМ ТЕМПЕРАТУРНОГО ГРАДІЄНТА 
 

Представлені результати дослідження кінетики перетворення графітового джерела вуглецю в алмаз при 

його перекристалізації з використанням метода температурного градієнта. Встановлено, що співвідношення між 

металом та перекристалізованими зернами алмазу становить 33: 67 ± 1 об. %. Вивчено кінетику перетворення 

графіт → алмаз в джерелі вуглецю залежно від часу перекристалізації. 

Ключові слова: монокристал алмаза, високі тиски, кінетика перекристалізації, метал - розчинник. 

Рис. 3. Табл. 1. Літ. 4. 
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ОСОБЕННОСТИ ПЕРЕКРИСТАЛИЗАЦИИ ГРАФИТА В АЛМАЗ ПРИ 

ВЫРАЩИВАНИИ МОНОКРИСТАЛЛОВ АЛМАЗА МЕТОДОМ ТЕМПЕРАТУРНОГО 

ГРАДИЕНТА 
 

Представлены результаты исследования кинетики превращения графитового источника углерода в алмаз 

при его перекристаллизации с использованием метода температурного градиента. Установлено, что 

соотношение металла к перекристаллизованным зернам алмаза составляет 33:67 ±1 об.%. Изучена кинетика 

превращения графит→алмаз в источнике углерода в зависимости от времени перекристаллизации. 

Ключевые слова: монокристалл  алмаза, высокие давления, кинетика перекристаллизации, металл-

растворитель. 
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FEATURES OF RECRYSTALLIZATION OF GRAPHITE INTO DIAMOND DURING 

THE GROWTH OF SINGLE CRYSTALS OF DIAMOND BY THE TEMPERATURE 

GRADIENT METHOD 
 

Presents results of a study of the kinetics of the transformation of graphite carbon source in the diamond during its 

recrystallization using a temperature gradient method. It is established that the ratio of metal to the recrystallized grains of 

diamond is 33:67 ± 1 vol.%. Studied the kinetics of the transformation of graphite→diamond in the carbon source depending 

on the time of recrystallization.  

Keywords: single crystal diamond, high-pressure, kinetics of recrystallization, the metal - solvent. 

 

При выращивании монокристаллов алмаза методом температурного градиента возможно 

использование источников углерода, первоначально сформированных из алмаза или графита. 

Применение алмазных источников затруднительно по причине сложностей их компактирования в 

исходном состоянии, а также из-за достаточно высокой стоимости алмазных порошков. Кроме 

того, для применения в качестве источника углерода, на рынке доступны только шлифпоршки 

типа I b (другие типы,  Ia, IIа, а также IIb ограничены к применению из-за неоднородности свойств 

по содержанию азота и наличия включений), в результате чего возможно выращивать только 

монокристаллы с большим содержанием примеси азота (более 10
17-18

см 
-3

). 

Применение графитовых источников углерода на основе высокочистых природных 

графитов – например, цейлонского “чешуйчатого” графита, природных графитов китайских 

месторождений, украинского завальевского графита, позволяет обеспечить достаточно малое 

содержание азота, в пределах ~10
16

см
-3

, и высокую однородность дефектно-примесного состава 

выращенных образцов [1-2].  

Главная особенность применения источников углерода из графита состоит в том, что при 

раствор - расплавленной перекристаллизации в алмаз ростовая система существенно уменьшает 

свой объем за счет увеличения  плотности – с 2,26 г/см
3
 (графит) до 3,56 г/см

3
 (алмаз), в результате 

чего происходит уменьшение давления в полости высокого давления. Поэтому, для обеспечения 

условий выращивания, а также для  проведения расчетов и компьютерного моделирования 

процесса с использованием достоверных исходных данных, является важным изучение 

особенностей перекристаллизации графит в алмаз в ростовых системах, предназначенных для 

выращивания структурно-совершенных монокристаллов алмаза при высоких давлениях.  

В настоящей работе исследована кинетика превращения графитового источника углерода в 

алмаз при его перекристаллизации. В экспериментах использовали аппарат высокого давления 

(AВД) типа тороид С40 с диаметром полости высокого давления 40 мм, позволяющий достигать 

значений давлений до 7.5 ГПа [3-4]. На рис.1 представлена схема сборки ростовой ячейки АВД 
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С40 для проведения экспериментов по перекристаллизации графита в алмаз на затравке при 

использовании метода температурного градиента. Исходный  источник углерода цилиндрической 

формы формировали путем прессования графита марки ГСМ-1 чистотой 99.8% (d=13.8мм, 

h=4.5мм), который в ростовом объеме располагался над металлом-растворителем (Fe-3.8 мас. % 

Al). Исходные давление и температура в ростовом объеме составляли 6.1 ±0,1 ГПа и 1420 ± 5
0
С, 

причем температура на протяжении всего процесса перекристаллизации графита в алмаз 

поддерживалась постоянной. В результате процесса переноса углерода и варьирования алмаза на 

затравках  кристаллизовались монокристаллы кубооктаэдрического габитуса; как показали 

исследования c применением ИК – спектроскопии, эти кристаллы  относятся к типу IIа. 

 
Рис. 1. Схематическая сборка ячейки: 1, 2 – детали контейнера; 3 – внутренняя 

теплоизоляционная втулка; 4, 5 – распределительные диски; 6 – кольцевой токоввод; 7, 13 – 

изоляция реакционного объема; 8 – графитовый трубчатый нагреватель; 9 – затравочные 

кристаллы; 10 – нагревательный элемент; 11 – источник углерода; 12 – металл – 

растворитель 
 

Первая фаза цикла выращивания алмазов на затравках представляет собой совмещенные по 

времени процессы перекристаллизациb источника в алмаз и насыщения металла-растворителя 

углеродом от графитового источника.  

Исследование перекристаллизации графита в алмаз было выполнено следующим образом. 

Для процесса выращивания монокристаллов на затравке было установлено, что полная 

перекристаллизация источника происходит в течение 250 – 280 с. Для 20 экспериментов с такой 

продолжительностью цикла выращивания были собраны образцы перекристаллизованных в алмаз 

источников углерода, которые содержали также металл – растворитель, проникший в них при 

уменьшении объема, сопровождающего переход графит→алмаз. При обработке этих образцов 

«царской водкой» (смесь 1/3 HNO3 азотной и 2/3 HCl соляной кислот) они уменьшали свою массу 

за счет растворения металла. После этого выполнялось сплавление  остатков источника с KOH и 

KNO3, которое позволило очистить источник от остатков графита и других примесей. Как 

показали результаты химического и ренгенофазового анализов, обработанный таким образом 

источник углерода не содержит исходного графита и предоставляет собой практически 100% 

алмаз.  Результаты взвешивания 20 исходных источников углерода после воздействия 

температуры в течение 300 с, а также после обработки в «царской водке» и сплавления в щелочах 

приведены в таблице. 
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Таблица 1. 

 Результаты взвешивания исходных источников углерода после воздействия высоких 

давлений и температуры в течении 140 мин., обработки в «царской водке» и сплавления в 

щелочах 

1. Масса исходного 

источника углерода, г 

2. Масса источников после 

обработки в смеси кислот, г 

3. Масса источников после 

сплава в щелочах, г 

30,1449 14,3188 14,3218 

 

Расчет показывает, что алмаз, оставшийся после химических обработок  (14,3218 г), 

составляет 0,905 к массе растворенного металла (15,8261 г, разница масс в колонках 1 и 2 

приведенных в таблице). Исходя из этого, в первом приближении, соотношение алмаза и металла 

в источниках углерода после проведения термобаричекой обработки составляет 47,5 мас.% к 52,5 

мас. %; в пересчете на объемные проценты получается, что доля алмаза в источнике после 

проведения термобарической обработке составляет 67 об.%, а доля металла – растворителя - 33%. 

На рис.2 приведен общий вид поверхности поликристалла алмаза, образовавшегося в 

результате перекристаллизации графита в растворителе Fe – 3,8 % Al, после обработки в кислотах 

и сплавления в щелочах. 

 

 
Рис. 2. Общий вид поверхности поликристалла алмаза (источник углерода), 

образовавшегося в результате перекристаллизации графита в расплаве FeAl  

 

Рис. 3. Изменение высоты алмазного слоя для источника углерода при переходе графит-

алмаз, Р = 6,1 ±0,1 ГПа, Т = 1420 ± 5 
о
С 
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Определение высоты алмазного слоя в зависимости от времени выхода на рабочую 

температуру (1420 ± 5 
о
С) показало, что практически 80 % объема источника перекристаллизуется 

в алмаз в течение 180 с. (рис.2), однако полная перекристаллизация источника происходит в 

течении 300 с. Как следует из результатов химического и рентгенофазового анализов, после этого 

времени источник углерода не содержит исходного графита - источник состоит только из смеси 

алмазных зерен и металла-растворителя, который заполняет межзеренное пространство (рис. 3).  

Таким образом, результаты экспериментов показали, что соотношение между 

перекристаллизованными зернами алмаза и металла составляет 67:33 ± 1 об.%. Изучена кинетика 

превращения графит→алмаз в источнике углерода в зависимости от времени перекристаллизации. 

Полученные результаты имеют большое значение для определения тепловых характеристик 

компонентов ростовых систем, использующихся при выращивания монокристаллов алмаза 

методом температурного градиента; они позволяют значительно повысить точность расчетов по 

распределению температур и концентраций углерода в ростовом объеме с применением метода 

конечных элементов. 
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