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В представленной работе были получены композиты путем спекания металл-алмазной 
шихты при давлении 4 ГПа и температуре 1300 °С. Эксперименты были проведены на 
аппарате высокого давления типа разрезная сфера «БАРС». В качестве алмаза были ис-
пользованы синтетические микрокристаллы промышленного синтеза. Исходной метал-
лической составляющей для экспериментов были медь и железо. Было показано, что 
при спекании при высоком давлении кристаллы алмаза оказываются плотно упакованы 
в композите, при этом металлическая фаза полностью заполняла межзерновое про-
странство, выполняя роль матрицы. Химический анализ металлической составляющей 
образцов выявил присутствие следующих фаз: сплав меди с железом, оксид железа и 
карбид железа. Таким образом, полученные результаты свидетельствуют о протекании 
в системе алмаз–медь–железо при высоком давлении и температуре одновременно не-
скольких процессов, обусловленных присутствием металлического Fe, которые могут 
существенно повлиять на характеристики получаемого композита в целом. 
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ВВЕДЕНИЕ 

В последнее время уделяется много внимания исследованиям, направ-
ленным на получение композитов на основе алмаза. Такие композиты, 
например, представляют интерес в качестве теплоотводящих элементов бла-
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годаря высокой теплопроводности алмаза (до 2000 Вт/мК) [1]. При этом ал-
маз уже давно применяется в лазерных системах в виде теплоотводящих 
монокристальных пластин. В экспериментальных работах, посвященных 
получению высокотеплопроводных композитов, чаще всего использовалась 
смесь алмазных микрокристаллов и металлов, таких как Cu, Al, Ag [2]. Од-
нако существует ряд проблем, которые пока ограничивают получение высо-
кокачественных композитов. Так, слабое смачивание алмаза металлами, ко-
торые не относятся к группе переходных, является одним из главным пре-
пятствий для создания прочных композитов и более глубокого продвижения 
в этой теме. Касаясь вопроса о том, какие именно алмазы применялись для 
получения металл-алмазных композитов, большинство исследователей в 
мире чаще всего обращаются именно к синтетическим алмазным микропо-
рошкам, получаемым методом синтеза при высоком давлении (HPHT) [3], 
так как этот продукт в последние два десятилетия стал доступен на мировом 
рынке. Один из подходов, который позволяет получить высокопрочный ме-
талл-алмазный композит, который при этом может демонстрировать высо-
кие значения теплопроводности, состоит в использовании техники высокого 
давления [4–6]. Цель представленной работы – изучение внутреннего строе-
ния композитов, полученных при высоком давлении спеканием микропо-
рошка алмаза с металлами Cu и Fe. 

1. МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Эксперименты проведены на многопуансонном аппарате высокого давле-
ния типа «разрезная сфера» (БАРС) в ИГМ СО РАН [7]. Ячейка высокого дав-
ления (ЯВД) изготавливалась из тугоплавких оксидов ZrO2, СаО и MgO с 
трубчатым графитовым нагревателем диметром 11 мм. Передача электротока 
на нагреватель осуществлялась через молибденовые контакты. Схема сборки 
реакционного объема ячейки высокого давления приведена на рис. 1.  
От нагревателя образец изолировали втулкой из MgO. Образцом служила 
смесь микрокристаллов синтетического алмаза, порошка Cu и Fe, которую 
засыпали внутрь втулки. Алмазы представляли собой кубооктаэдрические 
микрокристаллы преимущественно без включений и трещин размерной груп-
пы 200…300 мкм. 

Эксперименты были проведены при давлении 4 ГПа при температуре 
1300 °С. Режим опытов был следующим: подъем давления, нагрев исследуе-
мого образца, выдержка в течение 10 минут при заданных Р–Т параметрах, и 
быстрое охлаждение. Время закалки составляло 2-3 с, что обусловлено эф-
фективным водяным охлаждением внутренней ступени многопуансонного 
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аппарата БАРС. По известному положению линии равновесия графит‒алмаз 
в Р‒Т-координатах [8] вносили поправку на увеличение давления при после-
дующем нагревании. Температуру в ЯВД измеряли с помощью платиново-
родиевой термопары. Погрешность определения давления в опытах оценива-
ли в ±0.25 ГПа, температуры – в ±25 °С. Особенности конструкции аппарата и 
проведения опытов более детально описаны в ранних работах [9, 10]. 

Образцы после экспериментов изучали при небольшом увеличении под 
оптическим бинокуляром MБС-10. Микрофотографирование осуществляли с 
помощью микроскопа MC2-Zoom с фотонасадкой и фотоаппаратом Canon 
EOS 1000. Для оценки структуры образцов была использована растровая 
электронная микроскопия. Химический анализ металлической фазы в образ-
цах был выполнен на приборе JEOL JXA-8530F, оборудованном спектромет-
рами с дисперсией по длине волны и энергии (WDS и EDS).  

  

 

Рис. 1. Схема сборки ячейки высокого давления для прове- 
                            дения экспериментов:  

1 – торцевая шайба с электрическим контактом; 2 – контейнер;  
3 – графитовый нагреватель; 4 – образец, синтетические микроал- 
               мазы в Cu–Fe матрице; 5 – изолирующая втулка 
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2. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 

В результате проведенных экспериментов были получены образцы ме-
талл-алмазных композитов в виде шайб диаметром 8 мм. В композите зерна 
алмаза находились в тесном контакте с соседними алмазами, а металлическая 
фаза заполняла межзерновое пространство между кристаллами, формируя 
своеобразный «цемент». Стоит отметить, что в изучаемых образцах можно 
наблюдать участки, где отсутствует металлическая фаза и присутствует кон-
такт соседних зерен алмаза, которые буквально «срастаются» друг с другом. 
На поверхности кристаллов алмаза в композите присутствия графита не 
наблюдали. 

С одной стороны, можно наблюдать (рис. 2), что граница контакта между 
алмазом и металлом в большинстве случаев очень четкая. Это может свиде-
тельствовать о том, что металлический сплав в этих участках не смачивал ал-
маз, и удержание кристаллов в композите осуществляется в значительной 
степени за счет металлического каркаса. С другой стороны, в образцах неред-
ко наблюдаются участки, где четко видно обволакивание кристаллов алмаза 
металлической фазой, что указывает на хорошее смачивание кристаллов ал-
маза металлическим расплавом. 

 

 
Рис. 2. Кристалл алмаза кубооктаэдрического  

габитуса в металлической матрице 

После вскрытия композитов и извлечения алмазов было обнаружено, что 
в местах отпечатков граней кристаллов алмаза металл имеет неоднородную 
окраску, а именно: хорошо видны темные пятна (рис. 3). Более детальное 
микроскопическое изучение этих участков показало, что темные пятна пред-



Особенности внутренней структуры металл-алмазных композитов… 

 
21

ставляют собой тончайшие корочки, обособленно присутствующие на по-
верхности основной массы металла. 

 

 

Рис. 3. Отпечаток грани кристалла алмаза в металлической 
матрице. На поверхности металла наблюдаются темные пятна  
                                    неправильной формы 

При детальном изучении металлической составляющей композитов в виде 
пришлифованных образцов было выявлено, что металл в объеме имеет неод-
нородное строение. Вдоль границы контакта кристаллов алмаза в металле 
наблюдаются главным образом включения преимущественно округлой фор-
мы, имеющие резкие границы с основной массой металла и отличающиеся по 
цвету от основной массы (рис. 4). 

Химический анализ металлической составляющей образцов после извле-
чения алмазов выявил присутствие следующих фаз: сплав Cu и Fe, оксид же-
леза и карбид железа. Представительные анализы образцов приведены в таб-
лице. В данном случае (рис. 4) светло-серая фаза представляет собой одно-
родный сплав Cu–Fe, который заполняет большую часть пространства. При-
мечательно, что этот сплав содержит 1,34…2,86 мас. % Fe. Темные включения 
представляют собой оксид Fe с примесью около 3 мас. % Cu. Идентифициро-
ванный в образцах сплав Fe–Cu содержит всего 2,72…6,31 мас. % Cu.  
Он представлен в подчиненном количестве в виде узких каемок светло-серого 
цвета с неявными границами вокруг темно-серых включений оксида железа. 
Повсеместно обнаруженный в образцах карбид железа (рис. 5) находится пре-
имущественно вдоль границ с алмазными зернами. Выделения карбида харак-
теризует специфическая структура. В данном случае карбид формирует свое-
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образные ячейки, промежутки между которыми заполнены тончайшей сетью 
сплава Cu–Fe. 

 

 

Рис. 4. Микрофотография (РЭМ) металлической со-
ставляющей композита после извлечения кристаллов 
алмаза. Многочисленные темно-серые включения 
вдоль границы металла – оксид Fe. Снимок сделан  
с использованием детектора обратно-рассеянных  
                                     электронов 

Представительные химические анализы металлических образцов композитов 

Номер анализа Компонент,  мас. % 
Фаза 

Cu Fe O C Сумма 
1 2.43 75.93 22.01 0 100.38 

Оксид Fe 

2 2.81 75.40 22.79 0 100.01 
3 2.91 75.89 21.46 0 100.26 
4 4.91 74.07 21.51 0 100.49 
5 3.08 75.05 22.71 0 100.85 
6 2.55 75.45 22.12 0 100.11 
7 2.56 75.31 22.47 0 100.35 
8 2.22 75.03 22.64 0 99.89 
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О к о н ч а н и е  т а б л и ц ы  

Номер анализа Компонент,  мас. % 
Фаза 

Cu Fe O C Сумма 
9 3.33 74.17 22.68 0 100.18 

 10 2.59 74.79 22.63 0 100.01 
1 3.33 96.38 0 0 99.71 

Сплав Fe–Сu 

2 3.36 97.03 0 0 100.38 
3 6.31 93.17 0 0 99.48 
4 4.33 95.74 0 0 100.07 
5 2.72 96.86 0 0 99.58 
6 2.68 96.59 0 0 99.27 
7 4.91 94.16 0 0 99.07 
8 4.49 95.51 0 0 100.00 
9 6.27 93.69 0 0 99.78 

10 3.80 96.49 0 0 100.30 
1 96.25 2.86 0.78 0 99.89 

Сплав Сu–Fe 

2 97.69 1.89 0.70 0 100.27 
3 98.19 1.42 0.74 0 100.34 
4 97.88 1.61 0.61 0 100.10 
5 96.80 2.45 0 0 99.25 
6 97.42 2.40 0 0 99.82 
7 97.37 2.08 0 0 99.45 
8 97.08 1.77 0 0 98.86 
9 97.08 2.02 0 0 99.09 

10 97.74 2.11 0 0 99.84 
11 97.01 1.34 0 0 98.35 

1 1.00 90.09 0 * 91.09 

Карбид Fe 
2 5.82 89.55 0 * 95.59 
3 3.59 88.56 0 * 92.32 
4 3.26 88.84 0 * 92.32 
5 2.24 90.02 0 * 92.45 

Примечание. Углерод исключен из таблицы составов ввиду напыления образцов 
для анализа углеродом. 
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Рис. 5. Микрофотография (РЭМ) участка металлической 
матрицы композита после спекания при высоком давлении: 
светло-серая фаза – сплав Сu–Fe, более темно-серая фаза 
слева – карбид Fe; отдельные темно-серые округлые выде-
ления – оксид Fe. Снимок сделан с использованием детектора  
                      обратно-рассеянных электронов 

Проведенное исследование указывает на то, что значительная часть желе-
за, введенного в систему в виде микропорошка Fe, в ходе эксперимента пре-
вратилась в оксид железа, темные микровключения которого повсеместно 
замечены на микрофотографиях. Такой эффект связан, вероятнее всего, с 
остаточным кислородом воздуха и парами воды, которые присутствуют при 
сборке ячейки перед опытом. При этом окисление железа означает его невоз-
можность взаимодействовать с алмазом и растворять углерод. Скорее всего, 
именно по этой причине кристаллы алмаза в наших экспериментах во многих 
участках своей поверхности практически не имели признаков травления.  
Тем не менее наблюдаемое травление кристаллов алмаза всё же было обеспе-
чено некоторой частью неокисленного железа, которое мы обнаруживаем в 
виде карбида, а также той части железа, которая в итоге растворилась в рас-
плаве Cu. Уместно отметить, что наблюдаемые в отпечатках алмазов в метал-
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ле темные корочки (рис. 3), очевидно, являются смесью окисленной формы и 
карбида Fe. Обнаруженный в продуктах опытов карбид железа, вероятнее все-
го, представлен Fe3C. Он является типичной фазой, образующейся в систе-
ме Fe–C при охлаждении ниже Р–Т-параметров экспериментов. Очень тесное 
расположение как карбида, так и оксида железа, наблюдаемое в локальных 
участках, равно как и присутствие в этих участках расплава меди с железом, 
свидетельствует о том, что в ходе экспериментов имели место несколько про-
цессов: окисление частиц железа, растворение частицами железа части угле-
рода алмаза, а также растворение частиц железа в расплаве меди. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Таким образом, при давлении 4 ГПа и температуре 1300 °С были полу-
чены металл-алмазные композиты, имеющие высокую плотность упаковки 
кристаллов алмаза в металлической матрице, что соответствует ранее сооб-
щавшимся экспериментам при высоких давлениях [4]. В результате иссле-
дования металлической составляющей образцов было выяснено, что часть 
железа, введенного в систему в виде микропорошка Fe, в ходе эксперимента 
превратилась в оксид Fe. Это, вероятнее всего, связано с остаточным кисло-
родом воздуха и парами воды, которые проникают в сборку ячейки при под-
готовке эксперимента. При этом можно утверждать, что существенная  
часть Fe участвовала в реакции взаимодействия с поверхностью кристаллов 
алмаза – это подтверждается присутствием карбида Fe в образцах вдоль 
границ алмаз-металл. Взаимодействие Fe и углерода алмаза неизбежно от-
ражается и на изменении поверхности кристаллов [11], которое приводит к 
обнаруженному в образцах эффекту увеличения смачивания поверхности 
кристаллов алмаза металлом. Такие данные указывают на возможность по-
лучения данным способом композита с высокими прочностными характери-
стиками. В ходе исследования микроструктуры металлической части образ-
цов было также определено, что часть Fe реагировала с расплавом Cu, что 
подтверждается обнаружением сплава, структура которого может приобре-
сти значительную неоднородность. Такая особенность была отмечена ранее 
в опытах с большим содержанием Fe [12]. Таким образом, полученные ре-
зультаты свидетельствуют о протекании в системе алмаз–медь–железо при 
высоком давлении и температуре одновременно нескольких процессов, обу-
словленных присутствием металлического Fe, которые могут существенно 
повлиять на структуру металлической составляющей композита. Это следу-
ет учитывать при разработке подходов к получению металл-алмазных ком-
позитов на основе меди с добавлением в систему железа. 
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In the present work, composites were obtained by sintering a metal-diamond charge at a pres-
sure of 4 gpa and a temperature of 1300°C. the experiments were carried out on a high-
pressure apparatus of the split sphere “bars” type. Synthetic microcrystals of industrial synthe-
sis were used as a diamond. The initial metal component for the experiments was copper and 
iron. it was shown that when sintering at high pressure, diamond crystals are tightly packed in 
the composite, while the metal phase completely fills the intergranular space, acting as a ma-
trix. chemical analysis of the metal component of the samples revealed the presence of the fol-
lowing phases: copper-iron alloy, iron oxide and iron carbide. the results obtained indicate that 

                                                           
* Received 10 September 2020. 



И.А. Ишутин, А.А. Чепуров, Е.И. Жимулев 

 
28

several processes occur simultaneously in the diamond-copper-iron-oxygen system at high 
pressures and temperatures, which can significantly affect the characteristics of the resulting 
composite as a whole. 

Keywords: diamond, copper, iron, composite, high pressure 
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