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Аннотация. Разработана камера высокого давления с увеличенным на 50  % реакционным объемом, состоящая из оксидного контейнера 
(ZrO2  –  Y2O3 ) и запирающих прокладок, позволяющая на аппарате высокого давления типа «разрезная сфера 300» проводить эксперимент 
при давлениях до 7,0 ГПа и температурах до 1600 °С и выращивать монокристаллы алмаза до 2 карат, а так же получать наноструктури-
рованные алмазные компакты и двухслойные алмазно-твердосплавные пластины. Экспериментально установлено, что для равномерного 
заполнения всей полости между твердосплавными пуансонами и равномерного их нагружения оптимальными являются контейнеры с 
пористостью 20 – 25 %. 
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Получение сверхтвердых материалов с заданными 
физическими, химическими, механическими и размер-
ными характеристиками определяется возможностями 
аппаратов высокого давления, применяемых при их из-
готовлении. В работе [1] представлен обзор аппаратов 
высокого давления (АВД), пригодных для синтеза алмаз-
ных материалов. Для синтеза алмазов широко применя-
ются прессовые и безпрессовые АВД. К первым мож-
но отнести АВД типа «наковальня с лункой», «белт» и 
многопуансонные АВД. Ко вторым – многопуан сонные 
АВД. В прессовых АВД давление создается за счет пе-
редачи усилия от цилиндров высокого давления, а в 
безпрессовых – за счет передачи давления масла через 
изолирующие эластичные прокладки. В обоих случаях 
при создании давления применяется принцип мульти-
пликации. Имеются данные по эффективности создания 
давления в АВД различных типов. Так, для прессовых 
АВД, пригодных для выращивания алмазных монокри-
сталлов, эффективность АВД типа «белт» при давлении 
в реакционной зоне 5,5  ГПа составляет 38  %, а при дав-
лении 7,7  ГПа – 28  % [2]. Аппараты высокого давления 
типа «наковальня с лункой – тороид» характеризуются 

эффективностью около 25  % при 7,7  ГПа  [3]. Такая низ-
кая эффективность использования усилия прессов высо-
кого давления связана с конструктивными особенностя-
ми строения твердофазной камеры высокого давления 
(КВД). При нагружении КВД, помимо нагружения кон-
тейнера высокого давления, происходит также нагруже-
ние прокладок между пуансонами, как правило, твердо-
сплавными. Сжимаемые прокладки изготавливаются из 
материалов с низким напряжением сдвига – литограф-
ского камня (кальцита), пирофиллита и др. Прокладки 
обеспечивают герметизацию полости высокого давления 
и боковую поддержку пуансонов.

Для передачи давления от твердосплавных пуан-
сонов к реакционной зоне КВД в аппаратах высокого 
давления используют контейнеры, которые должны 
обеспечить теплоизоляцию горячей зоны от твердо-
сплавных пуансонов и электроизоляцию ее от токопод-
водящих пуансонов.

К материалам контейнеров предъявляются следую-
щие требования:

– низкое сопротивление сдвигу, т. е. способность 
хорошо передавать давление с рабочей поверх-
ности пуансонов к реакционной зоне;

– малая сжимаемость;
– низкая теплопроводность;
– низкая электропроводность;
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– отсутствие фазовых превращений в условиях 
длительных выдержек при высоких давлениях и 
температурах;

– высокая температура плавления (> 1600 °С);
– химическая инертность по отношению к материа-

лам реакционной зоны;
– высокая химическая чистота.
Общие требования, предъявляемые к материалам 
для прокладок:
– высокий коэффициент трения о твердосплавные 

пуансоны;
– хорошая деформируемость в процессе сжатия 

пуансонов для обеспечения уменьшения зазора 
между ними;

– высокий коэффициент внутреннего трения для 
предотвращения прорыва материала контейнера 
в зазор между пуансонами в процессе синтеза;

– термостойкость не ниже 200 °С;
– отсутствие фазовых превращений в условиях 

длительных выдержек при высоких давлениях и 
температурах;

– хорошие электроизоляционные свойства;
– стойкость к действию охлаждающей жидкости 

(воды).
Представленным требованиям отвечают многослойные 

композиционные прокладки, в которых одна часть долж-
на быть легко деформируемой, а вторая – трудно дефор-
мируемой. В начальный период нагружения установки до 
момента соприкосновения твердосплавных пуансонов с 
контейнером, а так же в процессе уплотнения контейнера 
прокладки должны легко деформироваться, а в дальней-
шем деформироваться слабо и препятствовать вытеканию 
материала контейнера в зазоры между пуансонами.

Целью настоящей работы являлась разработка КВД 
с увеличенным реакционным объемом для беспрессо-
вого АВД типа «разрезная сфера 300» [4], состоящей 
из контейнера и запирающих прокладок, пригодных 
для длительных экспериментов (несколько суток) при 
высоких давлениях и температурах, например по выра-
щиванию крупных (до 2  карат) монокристаллов алмаза. 
Для решения данной проблемы были разработаны кон-

тейнер повышенной плотности для увеличения коэф-
фициента использования полезного объема реакцион-
ной зоны КВД и технология его изготовления, а также 
запирающие композиционные прокладки для надежной 
герметизации данного контейнера.

В качестве материала для изготовления контейнера 
применяли оксид циркония ZrO2 , стабилизированный 
оксидом иттрия Y2O3 , который обладает низкой тепло-
проводностью и другими необходимыми для реализа-
ции поставленных целей свойствами [5].

Контейнеры изготавливали методами порошковой 
металлургии. Проводили следующие стадии обработ-
ки: размол и смешивание компонентов, формование, 
удаление пластификатора, спекание. Окончательные 
размеры контейнера получали алмазным шлифовани-
ем. Температуру спекания на воздухе варьировали в 
пределах 1350  –  1700  °С, пористость контейнеров пос-
ле спекания составляла 45 – 3 %.

В качестве материала для композиционных прокла-
док на установке «разрезная сфера 300» из всех рассмо-
тренных вариантов выбрана композиция сталь 65Г  – 
стеклотекстолит, которая в процессе эксплуатации по 
уровню деформаций соответствовала контейнеру повы-
шенной плотности, обеспечивая его надежную работу 
длительное время. В процессе нагружения камеры зона 
вытекания материала контейнера между твердосплав-
ными пуансонами не превышала 2 мм.

Было экспериментально исследовано влияние по-
рис тости контейнера на способность передавать дав-
ление в реакционную зону. О скорости процесса ре-
лаксации давления в КВД судили по зависимости 
электросопротивления реакционной ячейки от време-
ни. Типичная зависимость электросопротивления ячей-
ки от времени представлена на рис.  1. Градуировочный 
график зависимости давления в реакционной ячейке в 
КВД от давления масла в АВД «разрезная сфера 300» 
представлен на рис. 2.

Рис. 2. Влияние пористости контейнера на способность передавать 
давление в реакционную зону, %:
1 – 1 – 5; 2 – 20 – 25; 3 – 35 – 40

Fig. 2. Eff ect of the container porosity on the ability to transmit pressure 
to the reaction zone at %:

1 – 1 – 5; 2 – 20 – 25; 3 – 35 – 40

Рис. 1. Изобарические зависимости электросопротивления ячейки 
от времени при давлении масла в АВД, кгс/см2 :

1 – 200; 2 – 300; 3 – 500

Fig. 1. Isobaric dependences of electrical resistivity of the cell on time 
when the oil pressure in the pressure vessel is at kgf/cm2 :

1 – 200; 2 – 300; 3 – 500
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При большой пористости контейнера (35  –  40  %) 
в эксперименте регистрировали только фазовые пе-
реходы BiI-II – 2,55  ГПа и BiII-III – 2,69  ГПа  [6]. Пре-
дельное рабочее давление в гидравлической системе в 
этой серии экспериментов составляло 1600  кгс/см2, но 
при этом давления фазового перехода 4,2  ГПа в PbSe 
в контейнере достигнуто не было. По-видимому, весь 
рабочий ход твердосплавных пуансонов был выбран на 
уплотнение контейнера и запирающих прокладок.

При пористости контейнера 20  –  25  % давление 
4,2  ГПа в реакционной зоне достигнуто при 1250 кгс/см2 
в гидросистеме. Контейнер хорошо передавал давле-
ние и образовывал равномерный запорный слой между 
пуан сонами.

Контейнеры с минимальной пористостью 1  –  5  % 
очень хорошо передают давление (4,2  ГПа при 770  кгс/см2 
в гидросистеме). Однако эксплуатировать такие контей-
неры нерационально, поскольку при нагружении час то 
происходят «выстрелы» (самопроизвольный выброс 
материала контейнера между пуансонами). По-види-
мому, надежного запирания камеры не происходит, так 
как материал контейнера не течет и не образует равно-
мерный запорный слой между пуансонами. Прокладки 
загружаются неравномерно, что является дополнитель-
ной причиной «выстрелов». При использовании такого 
контейнера твердосплавные пуансоны преждевремен-
но выходят из строя, поскольку на пуансонах возни-
кают локальные напряжения из-за соприкосновения с 
контейнером только в отдельных местах, а так же из-за 
«выстрелов».

Наиболее перспективными из рассмотренных кон-
тейнеров являются контейнеры, изготовленные из ZrO2 
с пористостью 20  –  25  %, поскольку, несмотря на поте-
рю в давлении, определенная пористость и деформи-
руемость контейнера необходимы для равномерного 
заполнения всей полости между пуансонами, равно-
мерного нагружения пуансонов и образования опти-
мального запорного слоя.

Подобранные материалы и технологии изготовле-
ния контейнеров и запорных прокладок были опробо-
ваны при синтезе монокристаллов алмаза и получении 

образцов АТП на установке «разрезная сфера 300» и 
показали хорошие результаты. Были синтезированы 
желтые монокристаллы алмаза весом до 1,9  карата. Для 
получения менее окрашенных монокристаллов алмаза 
рекомендуется применять предварительную деазота-
цию элементов сборки и контейнер [7].

Выводы. При экспериментальном изучении спо-
собности керамических контейнеров создавать вы-
сокие давления были определены их пористость и 
деформируе мость, необходимые для равномерного 
заполнения всей полости между пуансонами, равно-
мерного нагружения пуансонов и образования опти-
мального запорного слоя. Установлено, что наиболее 
перспективными из рассмотренных являют ся контей-
неры, изготовленные из ZrO2 с порис тостью 20 – 25 %.

Разработаны КВД с увеличенным на 50  % реакци-
онным объемом, которые позволяют на АВД «разрез-
ная сфера 300» синтезировать монокристаллы алмаза 
весом до 1,9 карата.
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DEVELOPMENT OF HIGH-PRESSURE CHAMBER FOR LONG-TERM EXPERIMENT 
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Abstract. Developed high-pressure chamber with a 50 % increase in reac-
tion volume consisting of an oxide container (ZrO2 – Y2O3 ) and lock-
ing pads allow to carry out an experiment for high-pressure type “split-
sphere-300” at pressures up to 7.0  GPa and temperatures up to 1600  °C 
and to grow diamond single crystals up to 2  carats, as well as to receive 
nanostructured diamond compacts and double-layer diamond carbide 
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inserts (DCI). It was established experimentally that for uniform fi lling 
of all the cavities between the carbide punches and even their optimal 
loading a container with a porosity of 20 – 25 %. 

Keywords: synthesis, pressure, diamond single crystal, high-pressure 
chamber, pressure vessel, container, locking liner.
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