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Введение. В настоящее время в мире разрабо­
тана целая гамма различных поликристалличес­
ких сверхтвердых материалов (ПСТМ) на основе 
алмаза, обладающих высокими физико-механи­
ческими и эксплуатационными характеристиками 
(«Мегадаймонд», «Синдакс», АСПК, СВ, «Карбо­
нит» и др. [1–3]. Однако в большинстве случаев 
затраты на их производство остаются достаточно 
высокими. Поэтому одной из важнейших задач 
в области технологий синтеза и спекания ПСТМ 
на основе нано- и микропорошков алмазов явля­
ется достижение сочетания оптимальных харак­
теристик получаемых материалов при минималь­
ных производственных затратах, а разработка 
новых технологий, позволяющих снизить стои­
мость алмазных поликристаллов, является акту­
альной задачей [4–6].

Для обоснованного выбора состава шихты 
и  технологических режимов термобарического 
спекания ПСТМ, а также сокращения продолжи­
тельности и объема экспериментов в работе были 
использованы методы математического планиро­

вания эксперимента, традиционно применяемые 
для оптимизации разнообразных технологических 
процессов [7]. Известно, что одними из основных 
физико-механических параметров, определяющих 
качество и работоспособность алмазных ПСТМ, 
являются их твердость и трещиностойкость [8].

В связи с этим цель работы заключалась 
в установлении зависимости максимальной твер­
дости HV и трещиностойкости K

1c
 от параметров 

термобарического спекания и состава материала, 
а также изучение структуры сверхтвердого по­
ликристаллического материала, полученного по 
результатам расчетно-экспериментального мо­
делирования. В качестве основных факторов, 
влияющих на качество алмазных ПСТМ, рассма­
тривались давление P, ГПа, температура Т, °С 
и концентрация модифицирующей добавки С, %, 
в качестве которой использовали УДА-порошок 
детонационного синтеза [8, 9].

Оборудование, методика и объекты исследова-
ния. В качестве исходных материалов использова­
лись порошок УДА производства НП ЗАО «Син­
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МАТЕМАТИЧЕСКОЕ МОДЕЛИРОВАНИЕ ТЕХНОЛОГИЧЕСКОГО 
ПРОЦЕССА СИНТЕЗА АЛМАЗНЫХ ПСТМ ИНСТРУМЕНТАЛЬНОГО 
НАЗНАЧЕНИЯ

С использованием метода расчетно-экспериментального моделирования разработана математическая 
модель процесса получения поликристаллического сверхтвердого материала с улучшенными физико-ме-
ханическими характеристиками, позволяющая рассчитать граничные Р-, Т-параметры термобариче-
ского спекания поликристаллического материала на основе модифицированных микро- и нанопорошков 
алмаза. На основании результатов расчетно-экспериментального моделирования установлено, что для 
получения оптимальной твердости и коэффициента трещиностойкости алмазного материала параме-
тры процесса термобарического спекания должны входить в следующие диапазоны: температура спека-
ния T = 1900 °С ± 25 °С, давление Р = 6,5 ГПа ± 0,25 ГПа, количество добавки УДА-порошка, модифици-
рованного бором С = 20 масс.% ± 2,5 масс.%.

Ключевые слова: математическая модель, композиционные порошки алмаза, модифифирование, 
наноалмазы, термобарическая обработка
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та» (г. Минск) с размером частиц 4–10 нм 
(ТУ  РБ  28619110.001-95), модифицированный 
бором [8], и микропорошок алмазов статического 
синтеза АСМ 14/10 производства ЗАИ ПО «Кри­
сталл» (г. Гомель) с размером частиц в диапазоне 
0,5–20 мкм (ГОСТ 9206-80), модифицированный 
кремнием [10].

Модифицирующий отжиг алмазных порош­
ков различных типов осуществляли в герметич­
ном контейнере под плавким затвором в восстано­
вительной атмосфере диссаммиака, содержащей 
хлориды соответствующих соединений в темпера­
турном интервале 800–950 °С при изотермической 
выдержке в течение 1–4 ч.

Термобарическую обработку шихты выпол­
няли в аппарате высокого давления «наковальня 
с лункой» в диапазоне давлений 5,5–7,5 ГПа при 
температуре от 1650 до 1950 °С. В качестве среды, 
передающей давление, служил контейнер из ли­
тографского камня, внутри которого помещался 
трубчатый графитовый нагреватель с исследуе­
мым материалом. Для оценки давления в камере 
синтеза использовали метод калибровки при ком­
натной температуре, основанный на сопостав­
лении усилия пресса и давления полиморфного 
превращения в реперном веществе, в качестве 
которых применяли Bi и PbSe. Контроль темпера­
туры проводили с помощью хромель-алюмелевой 
и платина-платинородиевой термопар.

Трещиностойкость и микротвердость по Вик­
керсу исследуемых образцов измерялись на ми­
кротвердомере ПМТ-3. Измерения микротвердо­
сти осуществлялись по ГОСТ 9450-76 при нагрузке 
200 г. Погрешность измерений составляла ±5 %. 
Определение коэффициента трещиностойкости 
K

1c
 спеченных композитов также были выполнены 

при нагрузке 200 г.
Обсуждение полученных результатов. Матема­

тическую модель уравнения отклика от незави­
симых переменных, учитывающую их взаимодей­
ствия и экспериментальные ошибки, представим 
в виде полинома второй степени:

где y — параметр оптимизации; k — число факто­
ров; i, l — номера факторов, i ≠ l; x

i
, x

l
 — варьируе­

мые факторы; b
0
, b

i
, b

il
, b

ii
 — коэффициенты регрес­

сии, описывающие направление и степень влияния 
каждого из факторов на параметр оптимизации.

С целью получения модели процесса получе­
ния ПСТМ в виде полинома второй степени был 
разработан некомпозиционный план второго по­
рядка. Использование некомпозиционного плана 
предусматривает три уровня варьирования факто­
ров (+1, 0, –1), что существенно упрощает и уде­
шевляет практическую реализацию достаточно 
трудоемких экспериментов по спеканию в  усло­
виях высоких давлений и темератур. В таблице  1 
представлены выбранные уровни и интервалы 
варьирования факторов.

Матрица некомпозиционного плана второго 
порядка для трех факторов представлена в таблице 2.

Исходя из полученных экспериментальных 
данных (см. таблицу 2) проводили спекание под да­
влением модифицированных алмазных порошков, 
после чего измеряли микротвердость и коэффи­
циент трещиностойкости полученных поликрис­
таллов. Найденные значения Y

HV
 и Y

K1c
 (см. табли­

цу 2) вычислены как средние из 3 измерений.
На основе проведенных в соответствии с ма­

трицей планирования опытов получена математи­
ческая модель, характеризующая зависимость Y

HV
 

Факторы (параметры)
Кодовое 

обозначение
Интервалы 

варьирования

Уровни факторов

основной 0 верхний +1 нижний –1

Температура спекания T, °С х
1

150 1800 1950 1650

Давление P, ГПа х
2

1,0 6,5 7,5 5,5

Количество добавки
УДА-порошка С, масс.%

х
3

12,5 22,5 35 10

Таблица 1 — Уровни и интервалы варьирования факторов

Номер 
опыта

x
0

x
1

x
2

x
3

x
1
x

2
x

1
x

3
x

2
x

3
x

12
x

22
x

32

Y
HV

, 
ГПа

Y
K1c

, 
МПа·м1/2

1 + + + 0 + 0 0 + + 0 47,5 8,1

2 + + – 0 – 0 0 + + 0 56,1 8,4

3 + – + 0 – 0 0 + + 0 44,3 7,9

4 + – – 0 + 0 0 + + 0 56,8 8,2

5 + 0 0 0 0 0 0 0 0 0 58,7 8,7

6 + + 0 + 0 + 0 + 0 + 42,5 7,5

7 + + 0 – 0 – 0 + 0 + 53,5 7,7

8 + – 0 + 0 – 0 + 0 + 54,1 8,0

9 + – 0 – 0 + 0 + 0 + 51,8 8,1

10 + 0 0 0 0 0 0 0 0 0 56,5 8,5

11 + 0 + + 0 0 + 0 + + 47,5 7,9

12 + 0 + – 0 0 – 0 + + 58,1 8,7

13 + 0 – + 0 0 – 0 + + 44,8 8,5

14 + 0 – – 0 0 + 0 + + 52,5 8,2

15 + 0 0 0 0 0 0 0 0 0 55,1 8,4

Таблица 2 — Матрица планирования и результаты опытов
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от исследуемых факторов процесса спекания под 
давлением:

По формулам, приведенным в [7], вычисляли 
коэффициенты модели:

В результате проведенных вычислений полу­
чены следующие значения коэффициентов урав­
нения регрессии:

b
0
 = 56,77; b

1
 = –0,925; b

2
 = –1,6; b

3
 = –3,38; 

b
12

 = –0,98; b
13

 = –3,33; b
23

 = –0,73; b
11

 = –2,92; 
b

22
 = –2,67; b

33
 = –3,37.

По результатам опытов в центре плана (см. таб­
лицу 2, опыты 5; 10; 15) определяли дисперсию 
s2{Y

HV
} параметра оптимизации. Вычисление дис­

персии s2{Y
HV

} проводили по следующим формулам:

По приведенным в [7] формулам при числе 
факторов k = 3 определяли дисперсии, характери­
зующие ошибки при вычислении коэффициентов 
уравнения регрессии. Получены следующие зна­
чения дисперсий:

С целью проверки значимости коэффициен­
тов модели находим их доверительные интервалы. 
Доверительный интервал Db

0
 коэффициента b

0 
на­

ходим по выражению:

где t
T
 — табличное значение критерия Стьюдента; 

при числе степеней свободы f равном 30 и 5 %-м 
уровне значимости t

T
 = 2,04.

f = (n – 1) · N = (3 – 1) · 15 = 30,

где N — число опытов в матрице планирования; 
n — число параллельных опытов.

Аналогично определяем доверительные ин­
тервалы коэффициентов b

i
, b

il
, b

ii
:

Найденные коэффициенты b
1
, b

12
 и b

23
 меньше 

доверительного интервала, поэтому их можно ис­
ключить из уравнения регрессии [7]. Тогда уравне­
ние регрессии (1) имеет следующий вид:

(1)

Y
HV

 = 56,77 – 1,6·x
2
 – 3,38·x

3
 – 3,33·x

1
x

3
 – 

–2,92·x
12

 – 2,67·x
22

 – 3,37·x
32

.
Для проверки адекватности полученной мо­

дели используем F-критерий Фишера. При вы­
числении дисперсии S 2

ад
 адекватности опреде­

ляем сумму S
R
 квадратов отклонений расчетных 

значений  от экспериментальных Y
HV

 во всех 
точках плана по приведенному ниже выражению. 
Расчетные значения  вычисляем по выраже­
нию (2), s

E
 = 6,58.

Определяем дисперсию:

где N — общее количество опытов; k’ — количе­
ство коэффициентов аппроксимирующего поли­
нома (количество значимых факторов); n

0
 — коли­

чество опытов в центре плана.
Дисперсия s2{Y

HV
} = 3,29, поэтому находим 

расчетное значение F-критерия:

Табличное значение F-критерия при 5  %-м 
уровне значимости и числах степеней свободы 
для большей дисперсии , для 
меньшей дисперсии m

2
 = n

0
 – 1 = 2, F

T
 = 19,37. Так 

как F
Р
 < F

Т
, полученная модель (2) адекватна при 

5 %-м уровне значимости.
В результате выполненного анализа уравне­

ния (2) установлено, что в пределах определен­
ных интервалов варьирования факторов увеличе­
ние фактора x

1
 влияет на увеличение показателя 

микротвердости в большей мере, чем у факторов 
x

2 
и x

3
. В связи с наличием квадратичных членов 

в  уравнении (2) эта зависимость носит нелиней­
ный характер, что наиболее сильно проявляется 
через фактор x

1
.

Для практических расчетов переходим от ко­
дированных значений (х

1
, х

2
, х

3
) факторов к нату­

ральным значениям (T, P, C).

где T
0
, P

0
, C

0
 — натуральные значения факторов на 

основных уровнях; DT, DP, DC — значения интер­
валов варьирования.

Поэтому в соответствии с таблицей 2

При переходе к натуральным значениям фак­
торов получаем следующий вид уравнения ре­
грессии (2):

Y
HV

 = –1446,34 + 135,64∙P + 7,004∙С +
+ 1,12∙T – 0,00333∙T∙C – 0,000292∙T 2 –

– 10,68∙P 2 – 0,0337∙С 2.

(2)

(3)
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Аналогично получено уравнение регрессии 
для Y

K1c
:

Y
K1c

= 7,53 – 0,1875x
1
 – 0,1625x

2
 – 0,23x

3
 + 

+ 0,25x
1
x

2
 – 0,44x

12
 – 0,19x

22
 – 0,27x

32
.

Полученная модель адекватна при 5 %-м уров­
не значимости, так как

После перехода от кодированных значений 
(х

1
, х

2
, х

3
) факторов к натуральным значениям 

(T, P, C) уравнение 4 примет вид:

Y
K1c

 = – 103,7 – 0,000044 ∙ T 2 – 0,76 ∙ P 2 – 
– 0,0027 ∙ C 2 + 0,124 ∙ T + 0,555 ∙ P + 

+ 0,085 ∙ C + 0,005 ∙ P ∙ T.

Анализ уравнения (5) показывает, что в пре­
делах установленных интервалов варьирования 
факторов увеличение фактора x

1
 также в большей 

степени влияет на увеличение коэффициента тре­
щиностойкости, чем факторы x

2
 и x

3
, однако в связи 

с наличием квадратичных членов в уравнении (5) 
зависимость эта носит нелинейный характер, что 
наиболее сильно проявляется через фактор x

1
.

Полученные уравнения регрессии (3) и (5) 
могут быть использованы при отработке техноло­
гических параметров спекания алмазных поли­
кристаллических материалов и получения об­
разцов ПСТМ с оптимальными значениями 
микротвердости и коэффициента трещиностой­

(4)

(5)

кости в зависимости от исследуемых факторов 
(Т, Р, С). На рисунках 1–2 представлены получен­
ные зависимости микротвердости и коэффици­
ента трещиностойкости от давления, темпера­
туры и  концентрации добавки УДА-порошка.
Построение поверхности откликов осуществляли 
с учетом только двух факторов.

Из рисунка 1 видно, что с увеличением темпе­
ратуры спекания T до определенного предела воз­
растает микротвердость. Дальнейшее увеличение 
T приводит к графитизации алмазного материала и 
снижению микротвердости. Аналогично, измене­
ние давления Р и концентрации модифицирую­
щей добавки С приводит к  изменению значения 
показателя коэффициента трещиностойкости K

1с
, 

но в меньшей степени. Из рисунка 2  видно, что 
основным влияющим фактором на значение ко­
эффициента трещиностойкости является темпе­
ратура спекания Т, затем давление Р и количество 
добавки УДА-порошка С. Максимальная микро­
твердость HV = 58,4–63,7  ГПа достигается при 
температуре спекания T = 1875÷1925 °С, давлении 
спекания P = 6,2–6,7 ГПа и концентрации добав­
ки УДА-порошка С = 17,6–22,4 %. Максимальный 
коэффициент трещиностойкости K

1с
, достигае­

мый в данных диапазонах температуры, давления, 
и  концентрации добавки УДА-порошка, равен 
8,1–8,6  МПа·м1/2. Дальнейшее увеличение HV 
и  K

1с
 приводит к увеличению давления и  темпе­

ратуры спекания и, следовательно, к увеличению 
себестоимости материала.

а				           б				                в

Рисунок 1 — Зависимость микротвердости HV от исследуемых факторов процесса: а — температура T и давление P (C = 20 %); 
б — температура T и концентрация С (P = 6,5 ГПа); в — давление P и концентрация С (T = 1800 °С)

а				           б				                в

Рисунок 2 — Зависимость коэффициента трещиностойкости K
1c

 от исследуемых факторов процесса: а — температура T 
и давление P (C = 20 %); б — температура T и концентрация С (P = 6,5 ГПа); в — давление P и концентрация С (T = 1800 °С)
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Выводы. Таким образом, на основании прове­
денного моделирования можно заключить, что для 
получения оптимальных значений микротвердо­
сти и коэффициента трещиностойкости алмазного 
материала параметры процесса термобарического 
спекания должны находиться в следующих преде­
лах: температура спекания T = 1900 °С ± 25 °С, дав­
ление Р = 6,5 ГПа ± 0,25 ГПа, количество добавки 
УДА-порошка С = 20 масс.% ± 2,5 масс.%.

Установлена взаимосвязь между физико-меха­
ническими характеристиками и микроструктурой 
полученного материала. Исследования морфоло­
гии поверхности излома спеченных в  оптималь­
ных условиях алмазных поликристаллов показало 
отсутствие микропор, несплошностей и локаль­
ных скоплений связки. Спеченный композицион­
ный материал характеризуется однородной струк­
турой с размером алмазных зерен менее 10  мкм; 

при этом связка в виде прослоек равномерно 
распределена между алмазными зернами и имеет 
хорошую адгезию с поверхностями частиц алмаза 
(рисунок 3), что определяет высокие значения HV 
и K

1с
 разработанного материала.

В результате проведенных исследований раз­
работана математическая модель, позволяющая 
рассчитать граничные P-, T-условия спекания ал­
мазных ПСТМ на основе нано- и микропорошков 
алмаза с заданным уровнем микротвердости и тре­
щиностойкости, учитывающая влияние концен­
трации добавки УДА-порошка на физико-меха­
нические характеристики спеченного материала. 
Проведенная практическая проверка полученной 
модели показала ее адекватность в пределах вы­
бранных интервалов варьирования технологиче­
ских параметров. За счет оптимизации технологии 
модифицирования и  термобарического спекания 
алмазных порошков удалось достигнуть опти­
мальных физико-механических свойств компози­
та: микротвердости HV = 58,4–63,7 ГПа и трещи­
ностойкости K

1с
  =  8,1–8,6 МПа·м1/2. Показано, 

что достижение высоких значений HV и K
1с

 об­
условлено мелкозернистой однородной структу­
рой полученного материала с равномерным рас­
пределением прослоек связки между алмазными 
зернами.
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Рисунок 3 — Морфология поверхности ПСТМ АСМ 14/10 (Si) 
+ УДА (B) после термобарической обработки полученного 

в оптимальных условиях: а — ×500; б — ×3000
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MATHEMATICAL MODELING OF PSHM DIAMOND SYNTHESIS 
TECHNOLOGICAL PROCESS FOR TOOL PURPOSE

With the use of a method of computational and experimental modeling the mathematical model of the process 
of obtaining the polycrystalline superhard material with the improved physical-mechanical characteristics is 
developed, which makes it possible to calculate boundary P-, T-parameters of the thermobaric sintering of 
polycrystalline material based on modified micro- and nanopowders of diamond. Thus, on the basis of the results 
of computational and experimental modeling it is established that in order to obtain optimum hardness and crack 
resistance coefficient of diamond material the parameters of the process of thermobaric sintering must be within 
the following ranges: the temperature of the sintering T = 1900 °С ± 25 °С, pressure P = 6,5 GPa ± 0,25 GPa, an 
amount of addition of the nanodiamond powder, modified by boron С = 20 wt. % ± 2.5 wt. %.

Keywords: mathematical model, composite powders of diamond, modification, nanodiamonds, thermobaric 
treatment 
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