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ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Ïëîòíûå ìîäèôèêàöèè íèòðèäà áîðà (BN) �
êóáè÷åñêèé (cBN) è âþðöèòíûé (wBN) � îá-
ëàäàþò íàèáîëüøåé ñèëîé ìåæàòîìíîãî âçà-
èìîäåéñòâèÿ è âûñîêîé ñòåïåíüþ íàïðàâëåí-
íîñòè êîâàëåíòíûõ ñâÿçåé. Áëàãîäàðÿ ýòîìó
èì ïðèñóùè âûñîêàÿ òâåðäîñòü, ìåõàíè÷åñ-
êàÿ ïðî÷íîñòü, èçíîñîñòîéêîñòü, òåïëîïðîâîä-
íîñòü, à òàêæå ðàäèàöèîííàÿ, õèìè÷åñêàÿ è
òåðìè÷åñêàÿ ñòîéêîñòü. Óíèêàëüíîå ñî÷åòàíèå
âûñîêèõ ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ îïðå-
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Àííîòàöèÿ

Èññëåäîâàíî âëèÿíèå ìåõàíè÷åñêîé àêòèâàöèè (ÌÀ) ðàçëè÷íîé èíòåíñèâíîñòè â àòòðèòîðå è ïëàíå-
òàðíîé øàðîâîé ìåëüíèöå (ÏØÌ) ïîðîøêîâ ãåêñàãîíàëüíîãî íèòðèäà áîðà (hBN) íà ñòðóêòóðó è ôàçî-
âûé ñîñòàâ ìàòåðèàëà íà åãî îñíîâå. Ìåõàíè÷åñêóþ àêòèâàöèþ ïîðîøêà hBN ïðîâîäèëè ñ öåëüþ ñíèæå-
íèÿ ïàðàìåòðîâ ñèíòåçà êóáè÷åñêîãî íèòðèäà áîðà (cBN) çà ñ÷åò ôîðìèðîâàíèÿ íàíîñòðóêòóðû â hBN.
Â ïðîöåññå ÌÀ íàáëþäàåòñÿ èçìåíåíèå ñòåõèîìåòðèè hBN çà ñ÷åò åãî ÷àñòè÷íîãî ðàçëîæåíèÿ. Ìåõà-
íè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ïîðîøêîâ hBN â ÏØÌ ïðîõîäèò áîëåå èíòåíñèâíî è ïðèâîäèò ê ôîðìèðîâàíèþ
÷àñòèö, ðàçìåð êðèñòàëëèòîâ êîòîðûõ â 5�10 ðàç ìåíüøå ïî ñðàâíåíèþ ñ ðàçìåðîì êðèñòàëëèòîâ,
îáðàçóþùèõñÿ ïðè îáðàáîòêå â àòòðèòîðå. Ïðè ýòîì èõ óäåëüíàÿ ïîâåðõíîñòü âîçðàñòàåò â 3�6 ðàç. Ïðè
ñïåêàíèè ïîðîøêîâ ïîñëå ÌÀ ïðè äàâëåíèÿõ  ñâûøå 7 ÃÏà ôàçîâûé ñîñòàâ ïîëó÷àåìîãî ìàòåðèàëà íå
çàâèñèò îò èíòåíñèâíîñòè ÌÀ è õàðàêòåðèçóåòñÿ íàëè÷èåì òîëüêî êóáè÷åñêîé ôàçû BN.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ãåêñàãîíàëüíûé íèòðèä áîðà, ìåõàíîàêòèâàöèÿ, àòòðèòîð, ïëàíåòàðíàÿ øàðîâàÿ ìåëü-
íèöà, óäåëüíàÿ ïîâåðõíîñòü, õèìè÷åñêàÿ î÷èñòêà

äåëÿåò èõ øèðîêîå ïðèìåíåíèå â êà÷åñòâå
èíñòðóìåíòàëüíûõ è êîíñòðóêöèîííûõ ìàòå-
ðèàëîâ [1].

Èçâåñòíî, ÷òî ïðîöåññ ñèíòåçà ïëîòíûõ
ôîðì BN îñíîâàí íà ôàçîâûõ ïðåâðàùåíèÿõ
ãåêñàãîíàëüíîãî (ãðàôèòîïîäîáíîãî) íèòðèäà
áîðà â óñëîâèÿõ âûñîêèõ äàâëåíèé è òåìïå-
ðàòóð [2, 3]. Çíà÷èòåëüíàÿ âåëè÷èíà ìåæôàç-
íîé ýíåðãèè íà ïîâåðõíîñòè ðàçäåëà cBN �
ðàñïëàâ, âûñîêèå ýíåðãèè îáðàçîâàíèÿ çàðî-
äûøåé cBN êðèòè÷åñêîãî ðàçìåðà è àêòèâà-
öèè  ðîñòà è îòíîñèòåëüíî íèçêèé êîýôôèöè-
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åíò äèôôóçèè íèòðèäà áîðà îáóñëîâëèâàþò
îòíîñèòåëüíî íèçêóþ ÷àñòîòó çàðîäûøåîáðàçî-
âàíèÿ cBN è äåëàþò íåâîçìîæíûì êðèñòàëëè-
çàöèþ cBN íèæå ïîðîãîâîé òåìïåðàòóðû äàæå
ïðè ïîÿâëåíèè â ñèñòåìå æèäêîé ôàçû [4, 5].

Â òî æå âðåìÿ ñíèæåíèå ýíåðãèè àêòèâà-
öèè ôàçîâûõ ïðåâðàùåíèé ïðè ñèíòåçå ñâåðõ-
òâåðäûõ ìàòåðèàëîâ ìîæåò íàáëþäàòüñÿ ïðè
èñïîëüçîâàíèè âûñîêîäèñïåðñíûõ ÷àñòèö ñ ïî-
âûøåííîé äåôåêòíîñòüþ ñòðóêòóðû çà ñ÷åò
âûñîêîé ýíåðãèè óïðóãîãî èñêàæåíèÿ êðèñ-
òàëëè÷åñêîé ðåøåòêè âáëèçè äåôåêòîâ è ïî-
âûøåííîé ïîâåðõíîñòíîé ýíåðãèè [6].

Ýôôåêòèâíûì ìåòîäîì ïîëó÷åíèÿ äèñïåðñ-
íûõ íàíîñòðóêòóðíûõ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿåòñÿ
ìåõàíîàêòèâàöèÿ (ÌÀ), êîòîðóþ îñóùåñòâëÿ-
þò â àòòðèòîðàõ, ïëàíåòàðíûõ, âèáðàöèîí-
íûõ è øàðîâûõ ìåëüíèöàõ, à òàêæå â ðàç-
ëè÷íîãî ðîäà äåçèíòåãðàòîðàõ [7].

Â õîäå ïðîâåäåííûõ ðàíåå èññëåäîâàíèé
[1, 8] óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè îáðàáîòêå hBN
(ïð. ãð. P63/mmc) â àòòðèòîðå ñóáñòðóêòóðà
BN èçìåíÿåòñÿ îò êðèñòàëëè÷åñêîé äî íà-
íîêðèñòàëëè÷åñêîé è àìîðôíîé. Ïðè ìåõàíè-
÷åñêîé îáðàáîòêå ïîðîøêîâ hBN â òå÷åíèå 4 ÷
ôîðìèðóþòñÿ ÷àñòèöû BN ñ ðàçìåðàìè 35�
300 íì, îäíàêî äëèòåëüíàÿ ÌÀ ñïîñîáñòâóåò
ïîÿâëåíèþ áîëüøîãî íàìîëà â îáðàáàòûâàåìîì
ìàòåðèàëå. Ñîãëàñíî ðåçóëüòàòàì ðåíòãåíî-
ñòðóêòóðíîãî àíàëèçà ìåõàíîàêòèâèðîâàííûõ
ïîðîøêîâ BN, â ïðîäóêòàõ ïîìîëà íàðÿäó ñ
hBN ïðèñóòñòâóþò è äðóãèå ôàçû BN (ðîìáî-
ýäðè÷åñêèé, âþðöèòíûé è êóáè÷åñêèé BN),
íàõîäÿùèåñÿ â ðàçóïîðÿäî÷åííîì ñîñòîÿíèè.

Öåëü íàñòîÿùåé ðàáîòû � èçó÷åíèå âëèÿ-
íèÿ ÌÀ ðàçëè÷íîé èíòåíñèâíîñòè â àòòðèòî-
ðå è ïëàíåòàðíîé øàðîâîé ìåëüíèöå (ÏØÌ)
ÀÃÎ-2 íà ñòðóêòóðíûå õàðàêòåðèñòèêè è ôà-
çîâûé ñîñòàâ ïîðîøêîâ BN, à òàêæå ìàòåðè-
àëà íà åãî îñíîâå ïîñëå âîçäåéñòâèÿ âûñîêî-
ãî äàâëåíèÿ è òåìïåðàòóðû.

ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Â êà÷åñòâå èñõîäíîãî ïîðîøêà èñïîëüçîâà-
ëè hBN ïðîèçâîäñòâà ÏÀÎ �Çàïîðîæàáðàçèâ�
(Óêðàèíà) ñ ñîäåðæàíèåì ãåêñàãîíàëüíîé ôàçû
97�98 % è ðàçìåðîì ÷àñòèö îò 5 äî 100 ìêì.

Ìåõàíè÷åñêóþ àêòèâàöèþ ïîðîøêîâ hBN
îñóùåñòâëÿëè â àòòðèòîðå âåðòèêàëüíîãî èñ-

ïîëíåíèÿ ïðè ÷àñòîòå âðàùåíèÿ èìïåëëåðà
(ω) 500 è 700 ìèí�1 â òå÷åíèå 30 ìèí è â ÏØÌ
ÀÃÎ-2 ïðè ÷àñòîòå âðàùåíèÿ áàðàáàíà 1820
ìèí�1 è öåíòðîáåæíîì óñêîðåíèè ðàçìîëüíûõ
òåë 600 ì/ñ2 â òå÷åíèå 2.5�15 ìèí. Îòíîøå-
íèå ìàññ ðàçìîëüíûõ òåë ê ìàññå îáðàáàòû-
âàåìîãî ïîðîøêà äëÿ îáðàáîòêè â àòòðèòîðå
(Ìø/Ì)àòòð = 30, äëÿ îáðàáîòêè â ÏØÌ
(Ìø/Ì)ÏØÌ = 10.

Ïîñëå ÌÀ ïîðîøêè BN î÷èùàëè îò hBN è
íàìîëà æåëåçà ïóòåì òðàâëåíèÿ â ðàñïëàâå
NaOH ïðè 340 °Ñ è 10 % âîäíîì ðàñòâîðå
HCl, çàòåì ïðîìûâàëè â äèñòèëëèðîâàííîé
âîäå è ñóøèëè. Äîïîëíèòåëüíî äëÿ óäàëåíèÿ
ïîâåðõíîñòíûõ ïðèìåñåé ïðîâîäèëè îòæèã
ïîëó÷åííîãî ïðîäóêòà â âîññòàíîâèòåëüíîé
àòìîñôåðå ïðè  òåìïåðàòóðå 900 °Ñ [2, 9].

Ñïåêàíèå ÌÀ-ïîðîøêîâ âûïîëíÿëè â àï-
ïàðàòå âûñîêîãî äàâëåíèÿ �íàêîâàëüíÿ ñ ëóí-
êîé� â äèàïàçîíå äàâëåíèé 2.5�7.7 ÃÏà ïðè
òåìïåðàòóðàõ îò 1000 äî 2300 °Ñ. Â êà÷åñòâå
ñðåäû, ïåðåäàþùåé äàâëåíèå, èñïîëüçîâàëè
êîíòåéíåð èç ëèòîãðàôñêîãî êàìíÿ, âíóòðè
êîòîðîãî ðàñïîëàãàëñÿ òðóá÷àòûé ãðàôèòîâûé
íàãðåâàòåëü ñ èññëåäóåìûì ìàòåðèàëîì.

Ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûå èññëåäîâàíèÿ
ïîðîøêîâ ïðîâåäåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì äèô-
ðàêòîìåòðà D8 Advance (Bruker, Ãåðìàíèÿ)
â CuKα-èçëó÷åíèè. Ôàçîâûé àíàëèç äèôðàê-
òîãðàìì âûïîëíåí ñ ïðèìåíåíèåì áàçû ðåíò-
ãåíîãðàôè÷åñêèõ ñòàíäàðòîâ ICDD PDF2. Ðàñ-
÷åò è óòî÷íåíèå ïðîôèëüíûõ è ñòðóêòóðíûõ
ïàðàìåòðîâ âûïîëíåíû ïî ìåòîäó íàèìåíü-
øèõ êâàäðàòîâ ñ ïðîâåäåíèåì ïîëíîïðîôèëü-
íîãî àíàëèçà äèôðàêòîãðàìì â ÏÎ TOPAS ñ
èñïîëüçîâàíèåì èòåðàöèîííîé ïðîöåäóðû

ÒÀÁËÈÖÀ 1

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ hBN äî è ïîñëå ìåõàíîàêòèâàöèè

â àòòðèòîðå

Ðåæèìû îáðàáîòêè Ñîäåðæàíèå, ìàñ. %

ω, ìèí�1 Âðåìÿ, ìèí Â N B2O3 Fe

� � 43.80 54.3   0.68 0.2

500 10 43.38 53.2   2.22 0.23

500 20 42.01 52.4   4.35 0.27

500 30 40.47 51.3   6.9 0.36

700 10 42.32 50.6   5.82 0.29

700 20 40.72 48.8   9.14 0.37

700 30 40.00 46.4 12.21 0.42
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Ïàóëè (Pawley). Èññëåäîâàíèÿ ìèêðîñòðóêòóð-
íûõ õàðàêòåðèñòèê (ñðåäíèé ðàçìåð êðèñòàë-
ëèòîâ <L>) ïðîâåäåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì ìå-
òîäîëîãèè �äóáëü-Ôîéãò� (double Voight): ïðî-
ôèëè äèôðàêöèè êàê íà êðèñòàëëèòàõ, òàê è
íà ìèêðîíàïðÿæåíèÿõ îáîáùåííî îöåíèâàëè
ñ ïîìîùüþ ôóíêöèè Ôîéãòà [10].

Ñòðóêòóðíûå èññëåäîâàíèÿ îáðàçöîâ ïðî-
âîäèëè ñ ïîìîùüþ àòîìíî-ñèëîâîãî ìèêðîñêî-

ïà NT-206 (ÎÄÎ �ÌèêðîÒåñòÌàøèíû�, Áå-
ëàðóñü) â êîíòàêòíîì ðåæèìå, à òàêæå ñêà-
íèðóþùåãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà (ÑÝÌ)
âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ Mira (Tescan, ×åõèÿ).
Ðàçðåøàþùàÿ ñïîñîáíîñòü ÑÝÌ ñîñòàâëÿåò 1.7
(ïðè 30 êÂ) è 2.0 íì (ïðè 20 êÂ). Ïðîñâå÷èâà-
þùóþ ýëåêòðîííóþ ìèêðîñêîïèþ îáðàçöîâ
âûïîëíÿëè íà ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå
ÝÌ-125 ñ óñêîðÿþùèì íàïðÿæåíèåì â äèà-

Ðèñ. 1. ÑÝÌ-èçîáðàæåíèÿ ìîðôîëîãèè ïîðîøêà BN ïîñëå ÌÀ â àòòðèòîðå (à, á) â òå÷åíèå 30 ìèí è ÏØÌ (â, ã)
â òå÷åíèå 10 ìèí: à, â � êîíãëîìåðàòû ïîðîøêà, á, ã � îòäåëüíûå ÷àñòèöû â êîíãëîìåðàòàõ.
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ïàçîíå 20�150 êÂ. Êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèå èñ-
ñëåäîâàíèÿ îáðàçöîâ ïðîâîäèëè ìåòîäîì äèô-
ðàêöèè îáðàòíî ðàññåÿííûõ ýëåêòðîíîâ
(Electron Backskatter Difraction, EBSD).

Èññëåäîâàíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî
ðàçìåðàì âûïîëíåíû ñ èñïîëüçîâàíèåì àâòî-
ìàòè÷åñêîãî àíàëèçàòîðà èçîáðàæåíèÿ Mini-
Magiscan (Joyce Loebl, Àíãëèÿ). Óäåëüíàÿ ïî-
âåðõíîñòü èçó÷åíà ìåòîäîì ÁÝÒ (Áðóíàóåðà,
Ýììåòà è Òåëëåðà) íà àíàëèçàòîðå SA 3100
(Beckman Coulter, ÑØÀ). Ýëåìåíòíûé ñîñòàâ
îïðåäåëåí ñ ïîìîùüþ ìèêðîàíàëèçàòîðà
Cameca MS-46 (Ôðàíöèÿ).

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Ïðîâåäåííûé àíàëèç çàâèñèìîñòè ýëåìåíò-
íîãî ñîñòàâà ïîðîøêîâ BN îò ðåæèìîâ ÌÀ
ïîêàçàë, ÷òî óæå ïðè îáðàáîòêå â àòòðèòî-
ðå ñ ðîñòîì âðåìåíè ÌÀ è ñêîðîñòè âðàùå-
íèÿ èìïåëëåðà ïîâûøàåòñÿ ñîäåðæàíèå ïðè-
ìåñè æåëåçà è ñíèæàåòñÿ ñîäåðæàíèå áîðà è
àçîòà â íèòðèäå áîðà çà ñ÷åò åãî ðàçëîæåíèÿ
(òàáë. 1). Ìåõàíîàêòèâèðîâàííûå ïîðîøêè èìå-
þò ñòîéêèé çàïàõ àììèàêà âñëåäñòâèå ðåàê-
öèè àçîòà ñ âîäîðîäîì âîçäóõà. Óâåëè÷åíèå ñî-
äåðæàíèÿ îêñèäà áîðà ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò îêèñ-
ëåíèÿ âûäåëèâøåãîñÿ ñâîáîäíîãî áîðà.

Ìåõàíè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ïîðîøêîâ hBN, êàê
â àòòðèòîðå, òàê è â ÏØÌ, ñïîñîáñòâóåò îáðà-
çîâàíèþ àãëîìåðàòîâ îêðóãëîé ôîðìû ðàçìåðîì
â ïðåäåëàõ 0.5�2 ìêì, ñîñòîÿùèõ ïðåèìóùåñò-
âåííî èç îòäåëüíûõ ÷àñòèö ðàçìåðàìè 50�200 íì.
Ïðè ýòîì ðåëüåô ïîâåðõíîñòè ó îòäåëüíûõ ÷àñ-
òèö ñãëàæåííûé, èíîðîäíûõ âêëþ÷åíèé íà ïî-
âåðõíîñòè íå âûÿâëåíî. Ìîæíî îòìåòèòü, ÷òî
ÌÀ â ÏØÌ ïðèâîäèò ê ôîðìèðîâàíèþ ïðåèìó-
ùåñòâåííî ÷åøóé÷àòûõ, áîëåå ïëîòíûõ àãëî-
ìåðàòîâ, ÷åì ÌÀ â àòòðèòîðå (ðèñ. 1).

Ïðîâåäåí àíàëèç ðàñïðåäåëåíèÿ àãëîìåðà-
òîâ è îòäåëüíûõ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì â äèà-
ïàçîíå ðàçìåðîâ 0�0.25 ìêì ñ ðàçáèåíèåì íà
êëàññû, ìêì: 1 � [0�0.025], 2 �[0.025�0.05],
3 � [0.05�0.075], 4 � [0.075�0.1], 5 � [0.1�0.125],
6 � [0.125�0.15], 7 � [0.15�0.175], 8 � [0.175�0.2],
9 � [0.2�0.225], 10 � [0.225�0.25]. Âèäíî, ÷òî
îñíîâíàÿ äîëÿ àãëîìåðàòîâ ïîñëå ÌÀ â àòòðè-
òîðå ïðèõîäèòñÿ íà êëàññû 3�4 (0.05�0.1 ìêì),
÷òî ñîñòàâëÿåò 31.3 è 26.6 % ñîîòâåòñòâåííî
îò îáùåãî ÷èñëà (ñì. ðèñ. 2, à).

Îñíîâíàÿ äîëÿ àãëîìåðàòîâ ïîñëå ÌÀ â
ÏØÌ ïðèõîäèòñÿ íà äèàïàçîíû 3, 4 è 5 (0.05�
0.125 ìêì), ÷òî ñîñòàâëÿåò 22.6, 33.3 è 23.3 %
ñîîòâåòñòâåííî (ñì. ðèñ. 2, á).

Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö è àãëîìåðàòîâ ïî
ðàçìåðàì â äàííîì ñëó÷àå áëèçêî ê íîðìàëü-
íîìó, ÷òî ìîæåò ñâèäåòåëüñòâîâàòü î ðàâíî-
âåñíîì õàðàêòåðå àãðåãàöèè è äåçàãðåãàöèè
÷àñòèö â ïðîöåññå ÌÀ â ÏØÌ. Ïðè ýòîì êî-
ëè÷åñòâî ÷àñòèö BN ðàçìåðîì ìåíåå 0.05 ìêì
âîçðàñòàåò ñ 2 äî 5 %.

Ñ ïîâûøåíèåì èíòåíñèâíîñòè ÌÀ ðàñòåò âå-
ëè÷èíà óäåëüíîé ïîâåðõíîñòè Sóä ïîðîøêîâ.
Òàê, â õîäå àòòðèòîðíîé îáðàáîòêè ñ óâåëè÷å-
íèåì ÷àñòîòû âðàùåíèÿ èìïåëëåðà îò 500 äî
700 ìèí�1 ïðè äëèòåëüíîñòè ÌÀ 30 ìèí âåëè-
÷èíà Sóä ïîðîøêà âîçðîñëà îò 14.68 äî 27.76 ì2/ã.
Ñîîòâåòñòâåííî, ïîñëå ÌÀ â ÏØÌ â òå÷åíèå
10 ìèí îíà ïîâûñèëàñü ñ 2.1 äî 85 ì2/ã [1, 8].

Ïî äàííûì ÐÔÀ, îñíîâíàÿ ôàçà ïîñëå ÌÀ
ïîðîøêà, êàê â àòòðèòîðå, òàê è â ÏØÌ �
ãåêñàãîíàëüíûé BN. Ïðè îáðàáîòêå â ÏØÌ
çíà÷èòåëüíî ñíèæàåòñÿ èíòåíñèâíîñòü ðåô-

Ðèñ. 2. Ãèñòîãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö BN ïî ñðåä-
íåìó ðàçìåðó ïîñëå ÌÀ â àòòðèòîðå (à) è â ÏØÌ (á).
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ëåêñà îò ïëîñêîñòè (002) ôàçû hBN, òàêæå
íàáëþäàåòñÿ åãî ñìåùåíèå è óøèðåíèå, ÷òî
ìîæåò áûòü ñâÿçàíî êàê ñ óìåíüøåíèåì ðàç-
ìåðîâ êðèñòàëëèòîâ, ôîðìèðîâàíèåì äåôåêò-
íîé ñòðóêòóðû, òàê è ñ ïðîöåññàìè ðàçóïî-
ðÿäî÷åíèÿ â hBN.

Àòòðèòîðíàÿ ÌÀ â òå÷åíèå 30 ìèí ïðèâî-
äèò ê óìåíüøåíèþ ðàçìåðîâ êðèñòàëëèòîâ îò
120 íì äëÿ èñõîäíîãî hBN äî 50 íì. Â õîäå
ÌÀ â ÏÌØ ðàçìåðû êðèñòàëëèòîâ óìåíüøà-
þòñÿ åùå áîëåå ñóùåñòâåííî: ïîñëå îáðàáîò-
êè â òå÷åíèå 2.5 ìèí <L> = 16.5 íì, ïîñëå
5 ìèí � 8.7 íì, ïîñëå 10 ìèí � 6.7 íì, ïîñëå
15 ìèí ÌÀ � 4 íì.

Â õîäå ïîñëåäóþùåé ïðîöåäóðû õèìè÷åñ-
êîé î÷èñòêè ìåõàíîàêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêîâ
BN ìàññà ïîðîøêîâ óìåíüøàåòñÿ äî 5�20
ìàñ. % â çàâèñèìîñòè îò èíòåíñèâíîñòè ÌÀ.

Ïîñëå ÌÀ ïîðîøêîâ hBN â ÏØÌ è ïîñëå-
äóþùåãî õèìè÷åñêîãî òðàâëåíèÿ ïîëó÷åí ïî-
ðîøîê ñâåòëî-æåëòîâàòîé îêðàñêè, õàðàêòåð-
íîé äëÿ cBN, îáëàäàþùèé àáðàçèâíîé ñïî-
ñîáíîñòüþ. Ïîðîøîê ïîñëå ÌÀ â àòòðèòîðå è
õèìè÷åñêîãî òðàâëåíèÿ èìååò ñâåòëî-ñåðóþ
îêðàñêó ñ æåëòîâàòûì îòòåíêîì è îáëàäàåò
ìåíåå âûðàæåííîé àáðàçèâíîé ñïîñîáíîñòüþ.
Â ðåçóëüòàòå òðàâëåíèÿ óäåëüíàÿ ïîâåðõíîñòü
ïîðîøêîâ BN ðåçêî âîçðàñòàåò äî 100�120
ì2/ã è íå çàâèñèò îò èíòåíñèâíîñòè ÌÀ.

Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç î÷èùåííûõ ìåõà-
íîàêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêîâ ïîêàçàë, ÷òî
èíòåíñèâíîñòü ðåôëåêñà (002) hBN çíà÷èòåëü-

íî íèæå ïî ñðàâíåíèþ ñ íåî÷èùåííûì ïî-
ðîøêîì BN ïîñëå ÌÀ (ðèñ. 3, à). Ðåíòãåíî-
ãðàôè÷åñêè ðåãèñòðèðóåòñÿ ãàëî â îáëàñòè
43°21′, ñîîòâåòñòâóþùåå ðåôëåêñó (111) cBN
ñîãëàñíî ASTM. Ðåôëåêñû (220), (311), (331),
îòíîñÿùèåñÿ ê cBN, íàõîäÿòñÿ íà óðîâíå
ôîíà, ÷òî ïðåäïîëîæèòåëüíî ìîæåò áûòü
ñâÿçàíî ñ ôîðìèðîâàíèåì àìîðôíî-íàíîêðè-
ñòàëëè÷åñêîãî ñîñòîÿíèÿ cBN [11].

Â ìîðôîëîãè÷åñêîì ïëàíå ÷àñòèöû ïîðîø-
êîâ BN ïîñëå ÌÀ â ÏØÌ è î÷èñòêè ïðåä-
ñòàâëÿþò ñîáîé ïëîòíûå êîíãëîìåðàòû îêðóã-
ëîé ôîðìû ðàçìåðîì 0.5�1 ìêì, ñîáðàííûå â
áîëåå ðûõëûå àãðåãàòû ðàçìåðîì äî 3 ìêì
(ñì. ðèñ. 3, á).

Äëÿ ñïåêàíèÿ â óñëîâèÿõ âûñîêèõ äàâëåíèé
è òåìïåðàòóð èñïîëüçîâàëè íåî÷èùåííûå ïî-
ðîøêè BN ïîñëå ÌÀ ðàçëè÷íîé èíòåíñèâíîñòè.

Ñïåêàíèå ïîðîøêîâ BN ïîñëå ÌÀ â àòò-
ðèòîðå ïðè äàâëåíèÿõ îò 2.5 äî 4.0 ÃÏà â äè-
àïàçîíå òåìïåðàòóð 1000�1300 °Ñ ïðèâîäèò
ê ôîðìèðîâàíèþ êîìïàêòíîãî ìàòåðèàëà íà
îñíîâå ïëàñòèí÷àòûõ ïîëèýäðè÷åñêèõ êðèñ-
òàëëèòîâ íèòðèäà áîðà ðàçìåðîì  0.1�0.5 ìêì.

Àíàëèç ñïå÷åííîãî ìàòåðèàëà ìåòîäîì
EBSD ïîêàçàë, ÷òî íàðÿäó ñ ôàçîé hBN (ïð.ãð.
P63/mmc) ïðèñóòñòâóåò åùå îäíà ãðàôèòî-
ïîäîáíàÿ ôàçà BN (ïð.ãð. P69/3, mmm) ñ ïà-
ðàìåòðàìè êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè a =
2.50 Å, b = 4.34 Å, ñ = 3.35 Å.

Ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû ñïåêàíèÿ ïîðîø-
êîâ BN, êàê ïîñëå ÌÀ â àòòðèòîðå, òàê è â

Ðèñ. 3. Äèôðàêòîãðàììà (à) è ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêîå èçîáðàæåíèå (á) ÷àñòèö BN ïîñëå ìåõàíîàêòèâàöèè
â ÏØÌ, òðàâëåíèÿ è îòæèãà.
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ÏØÌ, â óêàçàííîì äèàïàçîíå äàâëåíèé ñïî-
ñîáñòâóåò óâåëè÷åíèþ ñîäåðæàíèÿ ôàçû hBN,
÷òî îòìå÷àåòñÿ íà ðåíòãåíîãðàììàõ ðîñòîì
èíòåíñèâíîñòè åãî ðåôëåêñîâ (002).

Ïî äàííûì ÐÔÀ, ïîâûøåíèå äàâëåíèÿ
ñïåêàíèÿ ìåõàíîàêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêîâ
BN äî 6�7 ÃÏà è òåìïåðàòóðû äî 2000 °Ñ ïî-
çâîëÿåò ñôîðìèðîâàòü ìàòåðèàë ïðåèìóùåñò-
âåííî íà îñíîâå ôàçû êóáè÷åñêîãî BN, íå-
çàâèñèìî îò èíòåíñèâíîñòè ÌÀ (ðèñ. 4, à). Ïà-
ðàìåòð ðåøåòêè ôàçû cBN ñîñòàâëÿåò
3.618 Å, ÷òî íåñêîëüêî ïðåâûøàåò ñòàíäàðò-
íîå çíà÷åíèå (3.615 Å) èç-çà íåñòåõèîìåòðèè
BN [12]. Ðàçìåð êðèñòàëëèòîâ êóáè÷åñêîãî BN
<L> = 55 íì íåçàâèñèìî îò èñõîäíîãî ðàçìå-
ðà â ìåõàíîàêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêàõ. Íà
ðåíòãåíîãðàììå îòìå÷àþòñÿ ñëàáûå ðåôëåê-
ñû hBN, ÷òî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ ðàçâèòè-
åì â óñëîâèÿõ âûñîêîé òåìïåðàòóðû îáðàò-
íîãî ôàçîâîãî ïðåâðàùåíèÿ cBN → hBN.

Ïîëó÷åííûé êîìïîçèöèîííûé ìàòåðèàë,
ñîãëàñíî äàííûì ÀÑÌ, èìååò çåðåííóþ ìèê-
ðîñòðóêòóðó ñ çåðíàìè ïðåèìóùåñòâåííî ðàâ-
íîâåñíîé ôîðìû è ðàçìåðîì 0.4�0.6 ìêì. Îá-
íàðóæåíû òàêæå áîëåå êðóïíûå çåðíà ðàç-
ìåðîì äî 1.1 ìêì, îáðàçîâàâøèåñÿ â ðåçóëü-
òàòå ðåêðèñòàëëèçàöèè (ñì. ðèñ. 4, á).

Â ñâîþ î÷åðåäü, çåðíà èìåþò ðàçâèòóþ
ôðàãìåíòèðîâàííóþ ñòðóêòóðó ñ ðàçìåðîì
îòäåëüíûõ ñòðóêòóðíûõ ýëåìåíòîâ 25�50 íì,
÷òî ñîîòâåòñòâóåò äàííûì, îïðåäåëåííûì

Ðèñ. 4. Äèôðàêòîãðàììà (à) è ÀÑÌ-èçîáðàæåíèå (á) ìàòåðèàëà íà îñíîâå cBN, ñïå÷åííîãî ïðè äàâëåíèè 7.7 ÃÏà.

ìåòîäîì ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà. Ðîñò
äàâëåíèÿ äî 7.7 ÃÏà ñïîñîáñòâóåò ôîðìèðî-
âàíèþ òîëüêî cBN, áåç ïðèñóòñòâèÿ äðóãèõ
ôàç íèòðèäà áîðà.

ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅ

Èçó÷åíèå âëèÿíèÿ ÌÀ ðàçëè÷íîé èíòåí-
ñèâíîñòè â àòòðèòîðå è ïëàíåòàðíîé øàðî-
âîé ìåëüíèöå (ÏØÌ) ÀÃÎ-2 íà ñòðóêòóðíûå
õàðàêòåðèñòèêè è ôàçîâûé ñîñòàâ ïîðîøêîâ
BN ïîêàçàëî, ÷òî ïðè ÌÀ èçìåíÿåòñÿ ñòåõèî-
ìåòðèÿ hBN, íàáëþäàåòñÿ åãî ÷àñòè÷íîå
ðàçëîæåíèå è âûäåëåíèå áîðà  è àçîòà. Áîëåå
èíòåíñèâíàÿ àêòèâàöèÿ â ÏØÌ ñïîñîáñòâóåò
ôîðìèðîâàíèþ ÷àñòèö ñ ìåíüøèì (â 10 ðàç)
ðàçìåðîì êðèñòàëëèòîâ (4�10 íì) ïî ñðàâíå-
íèþ ñ ÌÀ â àòòðèòîðå. Ïðè ýòîì óäåëüíàÿ ïî-
âåðõíîñòü ïîðîøêîâ BN âîçðàñòàåò â 3�6 ðàç.
Ìåõàíîàêòèâèðîâàííûå ÷àñòèöû BN ïðåäñòàâ-
ëÿþò ñîáîé àãðåãàòû ðàçìåðàìè 0.5�2 ìêì, ñî-
ñòîÿùèå èç îòäåëüíûõ ÷àñòèö ïîëèýäðè÷åñêîé/
îêðóãëîé ôîðìû ñ ðàçìåðàìè 50�200 íì.

Õèìè÷åñêàÿ î÷èñòêà ïîðîøêîâ BN ïîñëå ÌÀ
â àòòðèòîðå è â ÏØÌ ïîçâîëÿåò çíà÷èòåëüíî
óìåíüøèòü ñîäåðæàíèå â íåì hBN, ïðè÷åì äîëÿ
îñòàòêîâ âàðüèðóåò îò 5 äî 20 ìàñ. % â çàâèñè-
ìîñòè îò èíòåíñèâíîñòè ÌÀ. Óäåëüíàÿ ïîâåðõ-
íîñòü ïîðîøêîâ BN ïðè ýòîì ðåçêî âîçðàñòàåò
äî 100�120 ì2/ã è íå çàâèñèò îò èíòåíñèâíîñòè
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ÌÀ. Î÷èùåííûå ïîðîøêè BN îáëàäàþò àáðà-
çèâíîé ñïîñîáíîñòüþ, ÷òî êîñâåííî ìîæåò ñâè-
äåòåëüñòâîâàòü î íàëè÷èè â íèõ ñBN.

Ñïåêàíèå ìåõàíîàêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêîâ
BN ïðè äàâëåíèÿõ îò 2.5 äî 4.0 ÃÏà â äèàïàçî-
íå òåìïåðàòóð 1000�1300 °Ñ ïîçâîëÿåò ïîëó-
÷èòü êîìïàêòíûé ìàòåðèàë íà îñíîâå ïëàñòèí-
÷àòûõ ïîëèýäðè÷åñêèõ çåðåí íèòðèäà áîðà ðàç-
ìåðîì 0.1�0.5 ìêì. Ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû
ñïåêàíèÿ ìåõàíîàêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêîâ BN
â óêàçàííîì äèàïàçîíå äàâëåíèé ïðèâîäèò ê
îáðàçîâàíèþ hBN.

Ïðè ïîâûøåíèè äèàïàçîíà äàâëåíèé ñïå-
êàíèÿ ìåõàíîàêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêîâ BN
äî 6�7 ÃÏà è òåìïåðàòóðàõ äî 2000 °Ñ ôîð-
ìèðóåòñÿ ìàòåðèàë ïðåèìóùåñòâåííî íà îñ-
íîâå êóáè÷åñêîãî BN, íåçàâèñèìî îò èíòåí-
ñèâíîñòè ÌÀ, ïðè áîëåå íèçêèõ òåõíîëîãè-
÷åñêèõ ïàðàìåòðàõ ñïåêàíèÿ ïî ñðàâíåíèþ ñ
hBN áåç ÌÀ [2, 3]. Ñïå÷åííûé ìàòåðèàë èìå-
åò çåðåííóþ ìèêðîñòðóêòóðó ñ ðàçìåðîì çåð-
íà ñBN 0.4�0.6 ìêì è ðàçìåðîì êðèñòàëëèòîâ
ñBN 25�50 íì, ÷òî â 2�4 ðàçà ìåíüøå ïî
ñðàâíåíèþ ñ õàðàêòåðèñòèêàìè ìàòåðèàëà,
ïîëó÷åííîãî èç hBN áåç ÌÀ [13]. Óâåëè÷åíèå
äàâëåíèÿ äî 7.7 ÃÏà ñïîñîáñòâóåò ôîðìèðî-
âàíèþ òîëüêî ôàçû cBN, áåç ïðèñóòñòâèÿ
äðóãèõ ôàç.
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