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ПОЛУЧЕНИЕ НАНО- И МИКРОПОРОШКОВ КУБИЧЕСКОГО BN 
ИЗ МЕХАНОАКТИВИРОВАННОГО ГРАФИТОПОДОБНОГО BN В УСЛОВИЯХ 

ВЫСОКИХ ДАВЛЕНИЙ И ТЕМПЕРАТУР С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ АЛЮМИНИЯ 
В КАЧЕСТВЕ ИНИЦИАТОРА ФАЗОВОГО ПРЕВРАЩЕНИЯ 

Аннотация. Рассмотрено влияние механоактивации графитоподобного (гексагонального) нитрида бора (hBN) 
на процесс каталитического синтеза в условиях высоких давлений и температур нано- и микропорошков кубиче-
ского нитрида бора (cBN). Выдвинуто предположение, что в ходе механоактивации в структуре hBN происходит 
образование зародышей плотных фаз нитрида бора – кубической и вюрцитной, которые служат центрами кристал-
лизации, стимулирующими процесс формирования кристаллов cBN при последующей термобарической обработке. 
Дополнительное химико-термическое модифицирование hBN алюминием, выступающим в качестве катализатора 
(инициатора) фазового превращения hBN в cBN, наряду с увеличением давления синтеза способствует существен-
ному повышению содержания cBN в спеках. Так, введение добавки Al в количестве 10 мас.% приводит к росту со-
держания фазы cBN с 10–15 % при давлении синтеза 2,5 ГПа до 90 % при давлении 5,5 ГПа. При этом размер зерен 
cBN, оцененный методами сканирующей и атомно-силовой микроскопии, составляет преимущественно 200–400 нм 
и 40–120 нм для образцов спеков, синтезированных при давлении 2,5 и 5,5 ГПа соответственно. Повышение содер-
жания инициатора с 10 до 40 мас.% при увеличении времени изотермической выдержки с 15 до 60 с в исследованном 
диапазоне давлений и температур приводит к формированию сростков зерен cBN нано- и субмикронных размеров 
и отдельных монокристаллов cBN кубического габитуса зернистостью 1–4 мкм, а также поликристаллических ча-
стиц cBN от 10 до 50 мкм. При этом максимум распределения микропорошков cBN по размерам в диапазоне до 
50 мкм приходится на частицы до 5 мкм (~ 70 %). В субмикронном диапазоне зернистостей максимальный выход 
(~ 50 %) отмечается для частиц cBN размером 0,5–0,7 мкм. Полученные порошки могут быть использованы для из-
готовления абразивного и лезвийного инструмента.

Ключевые слова: механическая активация, фазовое превращение, модифицирование, наноструктурный куби-
ческий нитрид бора, высокое давление и температура, синтез
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PRODUCTION OF NANO- AND MICROPOWDERS OF CUBIC BN FROM MECHANICALLY ACTIVATED 
GRAPHITE-LIKE BN UNDER HIGH PRESSURES AND TEMPERATURES USING ALUMINUM AS A PHASE 

CONVERTION INITIATOR 

Abstract. An effect of mechanical activation of graphite-like (hexagonal) boron nitride (hBN) on catalytic synthesis of 
nano- and micropowders of cubic boron nitride (cBN) under conditions of high pressures and temperatures is shown in the 
article. It has been suggested that nuclei of dense phases of boron nitride (cubic and wurtzite) are formed in the hBN structure 
during mechanical activation they serve as crystallization centers stimulating the formation of cBN crystals under subsequent 
thermobaric treatment. Additional chemical-thermal modification of hBN with aluminum as a catalyst (initiator) for the phase 
transformation of hBN into cBN leads to a significant increase in the content of cBN along with an increase in the synthesis 
pressure. Thus, the introduction of Al additives in the amount of 10 wt.% leads to an increase in the content of the cBN phase 
from 10–15 % under synthesis pressure of 2.5 GPa up to 90 % under pressure of 5.5 GPa. In this case, the grain size of cBN, 
estimated by scanning and atomic force microscopy, is mainly 200–400 nm and 40–120 nm for the samples synthesized under 
pressure of 2.5 and 5.5 GPa, respectively. The increase in the content of the initiator from 10 to 40 wt.% with an increase in iso-
thermal holding time from 15 to 60 s in the studied range of pressures and temperatures leads to the formation of intergrowths 
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of cBN grains in nano- and submicron sizes and individual cBN single crystals of a cubic habit with a grain size of 1–4 µm, as 
well as polycrystalline cBN particles from 10 to 50 µm. In this case, the maximum size distribution of cBN micropowders in 
the range up to 50 µm falls on particles up to 5 µm (~ 70 %). In the submicron grain size range the maximum yield (~ 50 %) is 
marked for cBN particles 0.5–0.7 µm in size. The obtained powders can be used to make abrasive and cutting tools.

Keywords: mechanical activation, phase transformation, modification, nanostructured cubic boron nitride, high pressure 
and temperature, synthesis
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Введение. При выпуске абразивного и лезвийного инструмента для высокопроизводитель-
ной обработки закаленных сталей, чугунов, износостойких покрытий, наплавок и т. д. широко 
используется кубический нитрид бора (КНБ, cBN), уступающий по твердости алмазу и обладаю-
щий при этом более высокой термостойкостью и химической инертностью [1, 2]. 

Промышленное производство порошков cBN основано на фазовом превращении графитопо-
добного нитрида бора (hBN) в кубический при высоких давлениях и температуре в присутствии 
катализаторов (инициаторов) превращения [3]. Как правило, метод спонтанной кристаллизации, 
используемый в промышленности, позволяет эффективно синтезировать порошки cBN от еди-
ниц до нескольких сотен микрометров. Синтез нано-, субмикро- и микропорошков cBN узких 
фракций сопряжен со значительным удорожанием процесса производства таких порошков, что 
обусловливает их высокую стоимость на рынке.

В то же время повышение уровня физико-механических и эксплуатационных характеристик 
лезвийного и абразивного инструмента связано с применением нано-, субмикро- и микропо-
рошков cBN фракций зернистостью 0,1–10 мкм.

Поэтому разработка эффективных высокопроизводительных процессов получения дисперс-
ных порошков cBN узкого фракционного состава, соответствующего нано- и субмикронному 
(микронному) диапазонам зернистости, является сегодня актуальной задачей. 

Влияние механоактивации на трансформацию структуры и фазового состава hBN. 
Фракционный состав (зернистость) и свойства порошков cBN зависят от ряда технологических 
факторов, прежде всего давления, температуры и времени синтеза, вида катализатора, а также 
от дисперсности и структурного состояния исходного порошка hBN [4–6]. В [7–9] описано зна-
чительное влияние механической активации на структуру hBN, степень и параметры его после-
дующего превращения в cBN.

Так, изучение процесса обработки порошка hBN в шаровой мельнице показало, что в этом 
случае наблюдается измельчение частиц hBN, сопровождающееся снижением размера областей 
когерентного рассеяния (ОКР) hBN от 120 нм для исходного до 100 нм для обработанного в тече-
ние 7,5 ч и до 63 нм – для обработанного в течение 15 ч порошка hBN. Также отмечается умень-
шение параметров решетки и, как следствие, снижение объема элементарной ячейки в первом 
случае на 0,059 % и во втором – на 0,171 %. Сдвиг рефлексов при увеличении времени механиче-
ской обработки в сторону больших углов и их уширение свидетельствуют о развитии дефектной 
структуры hBN. Фазовый состав порошка при этом не изменяется [9].

В [10] было показано, что механическая активация (МА) в планетарной мельнице в течение 
10 мин приводит к значительному увеличению удельной поверхности порошка hBN с 2,4 до 
85,5 м2/г. C ростом времени обработки происходит трансформация субструктуры исходных ча-
стиц hBN от кристаллической к нанокристаллической и аморфной. Дальнейшее измельчение 
в течение 4 ч позволяет получить частицы BN размером 35–300 нм. 

По данным [11] основная фаза после МА порошка как в аттриторе, так и планетарной мельни-
це – hBN. При этом обработка в мельнице приводит к значительному снижению интенсивности 
рефлекса от плоскости (002) фазы hBN, а также к смещению углового положения и уширению 
рефлекса (002) hBN, что обусловлено уменьшением размеров кристаллитов, формированием де-
фектной структуры и процессами разупорядочения (аморфизации) hBN. Более интенсивная ак-
тивация в планетарной мельнице способствует формированию частиц с более мелким (в 10 раз) 
размером кристаллитов (4–10 нм), чем механоактивация в аттриторе, при этом удельная по-
верхность активированного порошка BN увеличивается в 3–6 раз по сравнению с аттриторной 
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обработкой. Порошок hBN после активации находится в агрегированном состоянии и представ-
ляет агрегаты размером 0,5–2,0 мкм, состоящие из отдельных частиц размером 50–200 нм [11].

В [12] показано, что в результате длительной (180 ч) механоактивации hBN в планетарной 
мельнице наблюдается образование продукта на основе нанокристаллического и аморфизиро-
ванного hBN с турбостратной структурой с размером зерен нанокристаллов менее 3 нм. В полу-
ченном аморфном (а-BN) наряду с sp2-гибридизированными межатомными связями отмечается 
наличие связей sp3-типа, характерных для алмазоподобных структур.

В [13] установлено превращение hBN в процессе механической активации в планетарной 
мельнице в алмазоподобные фазы высокого давления (вюрцитный BN (wBN) и cBN). После 
12-часовой обработки выход указанных фаз составил порядка 20 % и не изменился при даль-
нейшем увеличении длительности, что говорит об обратимом характере фазового превращения. 
Обратный переход фазы cBN в hBN с рекристаллизацией последнего в процессе механоактива-
ции hBN наблюдался также в [10].

После химической обработки (очистки) активированного hBN с целью удаления намола железа 
и части аморфизированного hBN остается порошок светло-желтоватого цвета, характерного для 
cBN, в количестве 5–20 мас.% от массы исходного hBN. Данные рентгеноструктурного анализа, 
а также наличие у данного порошка абразивной способности могут свидетельствовать об образо-
вании в структуре hBN зародышей плотных фаз нитрида бора – кубической и вюрцитной, которые 
являются центрами кристаллизации cBN при дальнейшей термобарической обработке [10, 11, 14]. 
При этом добавка 1–3 мас.% наноалмазов в качестве активатора способствует повышению содер-
жания фазы cBN в механоактивированном hBN (пат. BY 8324 «Способ получения порошков куби-
ческого нитрида бора», авторы – П. А. Витязь, В. Т. Сенють, Л. М. Гамеза, А. А. Стефанович).

Термобарическая обработка механически активированного hBN. Известно, что МА hBN 
приводит к снижению параметров термобарической обработки при синтезе cBN. Так, при ис-
пользовании в качестве исходного материала hBN, обработанного сначала в вибромельнице, 
а затем под давлением 7,7 ГПа, достигается снижение температуры синтеза cBN на 200 °С по 
сравнению с необработанным hBN [15]. Спекание механоактивированного порошка hBN без ак-
тивирующих добавок в диапазоне давлений 6,0–7,7 ГПа и при температуре до 2200 °С позволяет 
сформировать наноструктурный поликристаллический сверхтвердый материал (ПСТМ) преи-
мущественно на основе фазы cBN с размером зерен в пределах 0,4–1,1 мкм. В свою очередь зерна 
кубического нитрида бора характеризуются фрагментированной субструктурой с размером суб-
зерен на уровне 25–50 нм [11]. 

Термобарическая обработка порошка hBN после МА без добавок при более низких параме-
трах (давление 3,5–5,5 ГПа и температура 1100–1350 °С), соответствующих условиям промыш-
ленного синтеза порошков cBN, приводит к образованию наноструктурного композиционного 
материала, фазовый состав которого представлен преимущественно гексагональной (графито-
подобной) фазой BN с примесями кубического, ромбоэдрического, орторомбического и тетраго-
нального BN нестехиометричного состава. Рост температуры термобарической обработки выше 
1350–1400 °С в указанном диапазоне давлений приводит к образованию графитоподобного ни-
трида бора hBN [16]. Таким образом, результаты экспериментальных работ по спеканию hBN по-
сле МА без активирующих добавок при высоких давлениях указывают на возможность синтеза 
фазы cBN при более низких температурах. Термобарическая обработка механоактивированного 
порошка hBN в условиях высоких давлений и температур приводит к образованию нанострук-
турного ПСТМ на основе cBN. При одновременном снижении давления и температуры форми-
руется композиционный материал на основе hBN с невысоким содержанием cBN.

Стимулировать процесс образования cBN при более низких давлениях (4–5 ГПа) возмож-
но за счет использования катализаторов (инициаторов) фазового превращения hBN → cBN [17]. 
Например, применение механоактивированного hBN при синтезе cBN в присутствии инициато-
ров повышает степень превращения hBN → cBN с 40 до 70 % (по массе) при получении относи-
тельно крупнозернистых (40–315 мкм) порошков cBN [14]. Повышение дисперсности порошков 
(нано- и субмикрозернистостей) требует увеличения параметров синтеза, что удорожает про-
дукт. В то же время на практике сегодня стоит задача повышения выхода нано-, субмикропо-
рошков cBN при более низких параметрах синтеза, прежде всего давления.
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Поэтому цель настоящей работы – изучение процессов получения дисперсных порошков 
cBN из механоактивированного hBN в присутствии катализатора (инициатора) фазового превра-
щения hBN º cBN в условиях высоких давлений и температур, соответствующих параметрам 
промышленного синтеза cBN.

Исходные материалы и методики исследований. В качестве исходного порошка исполь-
зовали hBN производства ПАО «Запорожабразив» (Украина) с содержанием гексагональной 
фазы 97–98 % с размерами частиц от 5 до 100 мкм. Механическую активацию порошка hBN 
осуществ ляли в планетарной шаровой мельнице «Активатор-2S» (Россия) при скорости враще-
ния барабана 1820 об/мин в течение 10 мин. Отношение масс размольных тел к массе обрабаты-
ваемого порошка (Мш/М) составило 10. 

После МА порошок подвергали очистке от намола железа путем травления в 10%-ном вод-
ном растворе HCl с последующей промывкой в дистиллированной воде и сушкой. Частицы по-
рошка hBN после МА имели размер в пределах 0,05–0,20 мкм, удельная площадь поверхности, 
установленная методом определения удельной поверхности (метод БЭТ), составила 27 м2/г. 

Термобарическую обработку механоактивированных порошков hBN выполняли в аппарате 
высокого давления «наковальня с лункой» под давлением 2,5 и 5,5 ГПа при температурах от 
1400 до 1950 °С в течение 15–60 с. В качестве среды, передающей давление, использовали кон-
тейнер из литографского камня, внутри которого располагался трубчатый графитовый нагрева-
тель с исследуемым материалом. 

Морфологию поверхности и излома спеченных образцов исследовали на атомно-сило-
вом микроскопе (АСМ) NT-206 (ОДО «МикроТестМашины», Беларусь) в контактном режиме. 
Микроструктуру полученных алмазных материалов изучали на сканирующем электронном ми-
кроскопе (СЭМ) высокого разрешения Mira фирмы Tescan (Чехия). 

Рентгеновские исследования порошков выполнены на дифрактометре фирмы Bruker D8 
ADVANCE в CuKα-излучении в автоматическом режиме съемки. Фазовый анализ дифрактограмм 
произведен с применением базы рентгенографических стандартов ICDD PDF2. Структурные 
параметры рассчитаны согласно методу наименьших квадратов с проведением полнопрофиль-
ного анализа дифрактограмм в ПО TOPAS с использованием итерационной процедуры Паули 
(Pawley). Полуколичественный фазовый анализ (S-Q) проводился с использованием корундового 
числа RIR (Reference Intensity Ratio). 

Экспериментальная часть. На рис. 1. представлена рентгенограмма порошка hBN после МА 
и химической обработки, на которой отмечено присутствие сильно разупорядоченной фазы hBN, 
а также «следов» плотных фаз BN – кубиче-
ской (cBN) и вюрцитной (wBN). Наночастицы 
указанных фаз (hBN, wBN и cBN) могут слу-
жить зародышами кристаллов cBN в ходе 
дальнейшей термобарической обработки ших-
ты (пат. BY 8324, [9–11, 18]).

Известно, что добавки алюминия ис-
пользуются в качестве инициатора прямого 
фазового превращения при синтезе поли-
кристаллического cBN (а. с. СССР 603299 
«Способ получения сверхтвердого мате-
риала», авторы – Н. Н. Сирота, М. М. Жук, 
А. А. Леусенко, [19]). Ранее было показано, 
что формирование Al пленки на поверхно-
сти порошка hBN (то есть модифицирование 
hBN алюминием) способствует повышению 
содержания дисперсного cBN и снижению 
технологических параметров фазового пере-
хода hBN → cBN ([9], пат. BY 18274 «Способ 
синтеза поликристаллического сверхтвердо-
го материала на основе кубического нитрида 

Рис. 1. Рентгенограмма hBN после механической акти-
вации 

Fig. 1. hBN X-ray diffraction pattern after mechanical 
activation 
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бора», авторы – В. Т. Сенють, В. М. Кучинский, 
И. В. Валькович). В данной работе инициатор 
превращения Al в количестве 10 и 40 мас.% 
наносили непосредственно на механоактиви-
рованный порошок hBN методом химико-тер-
мического осаждения [9]. 

На рис. 2 показан механоактивированный 
порошок hBN (hBNМА) после модифицирова-
ния Al в количестве 10 мас.%. Порошок состо-
ит из отдельных частиц нитрида бора порядка 
100–150 нм округлой и полиэдрической фор-
мы, собранных в агломераты микронных раз-
меров. На поверхности агломератов порошка 
в результате модифицирования сформирована 
алюминиевая пленка островкового типа (свет-
лые области на поверхности BN агломератов).

Синтез в системе hBNМА – 10 % Al. Рент-
гено структурный анализ спеков на основе 
hBN с добавкой 10 мас.% Al, полученных при 
давлении 2,5 ГПа в температурном диапазоне 
1400–1550 °С в течение 15–30 с, показал на-
личие в них фаз нитрида бора – hBN и сBN, 
а также соединений алюминия – α-Al2O3, AlB2 

и AlN (рис. 3). Указанные соединения, наряду с алюминием, также инициируют процесс фазо-
вого превращения графитоподобного нитрида бора в кубический (а. с. СССР 595255 «Способ 
получения блоков высокопрочного материала», авторы – Н. Н. Сирота, М. М. Жук).

Анализ тонкой структуры полученных образцов показал, что размер ОКР фазы cBN состав-
ляет 20 нм, параметр решетки а увеличен и равен 0,3679 нм, что может быть связано с образова-
нием твердых растворов Al в cBN [19]. Содержание фазы cBN в полученном материале составля-
ет порядка 10–15 %. 

Рис. 2. Механоактивированный порошок hBN с покры-
тием на основе Al

Fig. 2. Mechanically activated hBN powder with Al based 
coating

Рис. 3. Рентгенограмма спека после термобарической обработки при давлении 2,5 ГПа 
и температуре 1550 °С, время синтеза 15 с. Добавка – 10 мас.% Al

Fig. 3. X-ray pattern of the sinter after thermobaric treatment at the pressure of 2.5 GPa and 
the temperature of 1550 °C, synthesis time was 15 s. Additive – 10 wt.% Al
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Для фазы hBN размер ОКР составляет 30 нм, параметры решетки: а = 0,2498 нм, b = 0,2504 нм, 
с = 0,6651 нм, что практически совпадает с табличными значениями из используемой базы рент-
генографических стандартов ICDD PDF2. Размеры ОКР корунда α-Al2O3 и борида алюминия 
AlB2 равны 280 и 35 нм соответственно. Образование корунда α-Al2O3 в материале может быть 
связано с наличием кислорода (кислородсодержащих соединений), адсорбированных поверхно-
стью исходных порошков hBN и алюминия. 

Рентгеноструктурный анализ образцов с добавкой 10 % Al, полученных при давлении синте-
за 5,5 ГПа в температурном интервале 1550–1750 °С и выдержке в течение 15–30 с (рис. 4), пока-
зал наличие в них в основном фазы cBN с содержанием (до 10 %) hBN.

На основании анализа тонкой структуры установлено, что размер ОКР фазы cBN равен 
40 нм, параметр решетки а = 0,3617 нм. Для фазы hBN размер ОКР составляет порядка 50 нм. 
Содержание фазы cBN в полученном материале оценивается на уровне 90 %. 

Рис. 4. Рентгенограмма спека после термобарической обработки при давлении 5,5 ГПа 
и температуре 1750 °C, время синтеза 15 с. Добавка – 10 мас.% Al

Fig. 4. X-ray pattern of the sinter after thermobaric treatment at the pressure of 5.5 GPa and 
the temperature of 1750 °C, synthesis time was 15 s. Additive – 10 wt.% Al

На рис. 5 представлена структура образцов материала, полученных с добавкой 10 % Al при 
давлениях 2,5 и 5,5 ГПа и температурах 1550 и 1750 °С соответственно. Размер зерен cBN, оценен-
ный методами АСМ и СЭМ, находится в диапазоне 200–500 нм и 40–120 нм для спеков, синтези-
рованных при давлении 2,5 и 5,5 ГПа соответственно. Крупных частиц hBN микронных размеров 
с характерной слоистой структурой в образцах при данных режимах синтеза выявлено не было. 

Сохранение высокодисперсных зерен cBN может быть обусловлено структурными и техно-
логическими факторами. Во-первых, в процессе синтеза происходит образование нанострук-
турных тугоплавких соединений α-Al2O3 и AlB2, наличие которых по границам зерен cBN пре-
пятствует их росту. Во-вторых, технологические режимы (высокое давление и небольшое время 
синтеза) также стабилизируют размеры зерен cBN.

Синтез в системе hBNМА – 40 % Al. В результате фазового анализа спеков, синтезирован-
ных в указанной системе при давлении 2,5 ГПа в температурном диапазоне 1400–1550 °С, уста-
новлено присутствие в них α-Al2O3, AlB2, AlN, а также hBN и cBN. Содержание фазы cBN, как 
и для спеков с 10 % Al, полученных при данных параметрах термобарической обработки, не пре-
вышает 15 %. Таким образом, при давлении синтеза 2,5 ГПа увеличение количества добавки Al 
не ведет к росту количества центров кристаллизации cBN.

На рис. 6 представлена микроструктура спеков, полученных в системе hBNМА – 40 % Al при 
давлении 2,5 ГПа и температуре 1550 °C.
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В частности, материал, полученный в течение 30 с, состоит из отдельных частиц hBN, 
cBN и соединений BN и Al размером до 0,5 мкм и рыхлых агломератов до 5 мкм на их основе 
(см. рис. 6, а). Анализ, проведенный методом АСМ, подтвердил наличие областей из частиц cBN 
размером 0,2–0,8 мкм в агломератах (см. рис. 6, b). 

Иная структура наблюдается у спеков, полученных термобарической обработкой при давле-
нии 5,5 ГПа, температурах 1800–1950 °С в течение 60 с. Как показал анализ, выполненный мето-
дом СЭМ, в спеках (рис. 7, а, b) наблюдаются частицы двух типов: наряду с крупными поликри-
сталлическими зернами cBN размером 10–50 мкм (рис. 7, а) имеются области с кристаллами cBN 
кубического габитуса размером 1–4 мкм (рис. 7, b). Съемка АСМ подтвердила наличие в спеках 

Рис. 5. Структура излома спеков, полученных в системе hBNМА – 10 % Al, после синтеза в течение 30 с: а – при давле-
нии 2,5 ГПа, температуре 1550 °С; b – при давлении 5,5 ГПа, температуре 1750 °С

Fig. 5. Fracture structure of sinters obtained in the hBNМА – 10 % Al system after synthesis for 30 s: a – at pressure 2.5 GPa, 
temperature 1550 °C; b – at pressure 5.5 GPa, temperature 1750 °C

Рис. 6. Микроструктура спека после термобарической обработки при давлении 2,5 ГПа, температуре 1550 °С, време-
ни синтеза 30 с: а – излом поверхности спека, съемка СЭМ; b – микроструктура агломератов, съемка АСМ

Fig. 6. Sinter microstructure after thermobaric treatment at the pressure of 2.5 GPa, the temperature of 1550 °C, synthesis 
time was 30 s: a – fracture of the sinter surface, SEM; b – microstructure of agglomerates, AFM
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как поли- и монокристаллов cBN субмикронных размеров 400–800 нм, так и частиц размером до 
5 мкм (рис. 7, c, d). Высокое содержание нано- и субмикронных зерен cBN в спеках обусловлено, 
наряду с добавкой алюминия, образованием в ходе МА наночастиц hBN, wBN и cBN. На возмож-
ность рекристаллизационного роста cBN, модифицированного Al, и образования на его основе 
микронных частиц cBN в процессе термобарической обработки указано в [16, 17].

Рис. 7. Структура спека после термобарической обработки при давлении 5,5 ГПа, время синтеза 60 с: а – общий вид 
излома спека с крупными поликристаллическими частицами cBN; b – кристаллы cBN размером 1–4 мкм, съемка 
СЭМ; c – излом спека с кристаллами (поликристаллами) cBN; d – структура cBN кристаллов (поликристаллов), съем-

ка АСМ
Fig. 7. Sinter structure after thermobaric treatment at the pressure of 5.5 GPa, synthesis time was 60 s: a – general view of 
a sinter fracture with large polycrystalline cBN particles; b – cBN crystals 1–4 µm in size, SEM; c – a sinter fracture with 

cBN crystals (polycrystals); d – structure of cBN crystals (polycrystals), AFM

По данным рентгеноструктурного анализа (рис. 8) основными фазами в синтезированных 
при давлении 5,5 ГПа и температурах 1800–1950 °С образцах являются cBN (до 70 %), корунд 
α-Al2O3 (до 20 %), алюминий Al и фаза B50N1,87 – остальное.
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Рис. 8. Рентгенограмма спека, полученного в системе hBNМА – 40 % Al, после термобарической 
обработки при давлении 5,5 ГПа, температуре 1950 °С, времени синтеза 60 с

Fig. 8. X-ray pattern of the sinter obtained in the hBNMA – 40 % Al system after thermobaric treatment 
at the pressure of 5.5 GPa, the temperature of 1950 °C, synthesis time was 60 s

Спеки, полученные при давлении 5,5 ГПа, температуре 1850 °С и времени 60 с, подвергали 
механическому размолу и химической очистке.

На рис. 9 и 10 представлены гистограммы распределения полученного в системе hBNМА – 
40 % Al порошка cBN по классам в диапазонах менее 5 мкм и от 5 до 50 мкм (рис. 9), а также 
в диапазоне от 0,1 до 1 мкм (рис. 10). 

Из рис. 9 следует, что максимум распределения по количеству приходится на зерна cBN 
размером до 5 мкм, что составляет порядка 70 % от общего количества зерен cBN в диапазо-
не до 50 мкм. Максимум распределения по количеству в диапазоне размеров от 0,1 до 1 мкм 
(см. рис. 10) приходится на зерна размером 0,5–0,7 мкм (50 %), а зерна cBN размером 0,8–1,0 мкм 
составляют ~ 30 %. Выход зерен cBN размером 0,1–0,4 мкм равен ~ 20 %.

Рис. 9. Распределение синтезированного в системе hBNМА – 40 % Al при давлении 5,5 ГПа 
и температуре 1850 °C порошка cBN по классам в диапазонах менее 5 мкм и от 10 до 50 мкм
Fig. 9. Distribution of cBN powder synthesized in the hBNМА – 40 % Al system at the pressure  
of 5.5 GPa and the temperature of 1850 °C by classes in the ranges of less than 5 µm and from 10 to 

50 µm
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Рис. 10. Распределение синтезированного в системе hBNМА – 40 % Al при давлении 
5,5 ГПа и температуре 1850 °C порошка cBN по классам в диапазоне от 0,1 до 1 мкм

Fig. 10. Distribution of cBN powder synthesized in the hBNМА – 40 % Al system at the pressure 
of 5.5 GPa and the temperature of 1850 °C by classes in the range from 0.1 to 1 µm

Выводы 
1. Механоактивация порошка hBN приводит к образованию зародышей плотных фаз нитри-

да бора – кубической и вюрцитной, которые являются центрами кристаллизации, стимулирую-
щими процесс формирования кристаллов cBN в ходе последующей термобарической обработки.

2. Использование графитоподобного BN после МА и дополнительного модифицирова-
ния Al, являющегося инициатором процесса синтеза cBN, способствует развитию фазового пре-
вращения hBN → cBN в условиях высоких давлений 2,5–5,5 ГПа и температур 1400–1950 °С. 
Содержание нано- и субмикрочастиц cBN в спеках, синтезированных с добавкой 10 мас.% Al, 
составляет от 10–15 % для давления синтеза 2,5 ГПа и до 90 % – для давления 5,5 ГПа.

3. Применение механоактивированных порошков hBN, модифицированных добавкой Al 
в количестве 40 мас.%, приводит к формированию в условиях высоких давлений (5,5 ГПа) и тем-
ператур (1800–1950 °С) преимущественно микропорошков cBN зернистостью менее 5 мкм.

4. Образование относительно крупных (свыше 10 мкм) поликристаллических частиц cBN 
происходит за счет рекристаллизации высокодисперсных (нано- и субмикронных) зерен cBN 
в процессе активированного спекания в присутствии Al и его соединений при высоких темпера-
турах и более длительной изотермической выдержке.
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