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Методом дифракции обратно-рассеянных электронов EBSD исследованы кристал-
лы алмаза различных морфологических типов, в том числе карбонадо. Выявлены
случаи неоднородностей различной природы: ростового и механического двойнико-
вания, расщепленного роста. Показаны различия характера распределения гранич-
ных углов при разных типах неоднородностей: преимущественно дискретное в
сростках, непрерывное распределение малоугловых границ в балласе, непрерывное
случайное распределение в карбонадо. Показано, что каналы Розе в алмазе возника-
ют в результате травления по пересечению механических двойников. Выявленные
механические двойники имеют толщину от 60 до 600 нм.
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ВВЕДЕНИЕ

Форма кристаллов алмаза всегда искажена (Orlov, 1977; Rakin, 2016), и сами инди-
виды часто состоят из разориентированных блоков – субиндивидов (Ragozin et al.,
2016; 2017; 2018; Shiryaev et al., 2019). Разориентация блоков выявляется рентгеновской
дифрактометрией (Rylov et al., 2006; Moore, 2009; Agrosì et al., 2016; Shikata et al., 2021).
Пространственное соотношение блоков этим методом выявляется только в простей-
ших случаях – в двойниковых кристаллах или сростках. Использование синхротрон-
ного источника при исследовании алмаза позволяет визуализировать блочность, рас-
пределение плотности дислокаций (Fritsch et al., 2005; Dewael et al., 2006), проводить
томографические исследования поликристаллических образцов (Shiryaev et al., 2019).
Однако эта техника имеет пока ограниченное пространственное разрешение. Для ре-
шения некоторых задач необходимо выявлять границы между блоками, углы их разо-
риентации, определять толщину субиндивидов с разной ориентацией с высокой ло-
кальностью. Выявление границ субиндивидов с разрешением до 10 нм и углов между
ними проводится методом дифракции обратно рассеянных электронов (EBSD)
(Schwartz et al., 2009).

При исследовании алмаза есть несколько задач, которые решаются только методом
EBSD. Этот метод позволяет объяснить морфологические особенности кристаллов
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(Ragozin et al., 2016; 2018; Vasilev et al., 2019; Pavlushin et al., 2021), изучать структурно-
текстурные особенности агрегатов, выявлять двойникование, особенности образова-
ния дислокаций и механизмов деформации (Howell et al., 2012; Rubanova et al., 2012),
выявлять особенности постростовых изменений и остаточные напряжения (Cayzer
et al., 2008; Zedgenizov et al., 2015; Ragozin et al., 2020). На многих кристаллах регистри-
руется ступенчатый рельеф полос пластической деформации (ППД) (Orlov, 1977).
Толщина ступеней на поверхности таких кристаллов лежит в широких пределах и до-
стигает десятков мкм. Секущие весь объем ППД в кристаллах алмаза с этим рельефом
отчетливо наблюдаются в катодо- (КЛ) и фотолюминесценции (ФЛ) (Gaillou et al.,
2010; 2012). К зонам кристалла с ППД приурочена окраска наиболее ценных фиолето-
вых и розовых кристаллов (Gaillou et al., 2010). При пластической деформации возни-
кают микродвойники (Howell et al., 2012; Titkov et al., 2012), они проявляются в релье-
фе кристаллов при растворении. Микродвойники не обнаруживаются в рельефе кри-
сталлов без признаков растворения. Следовательно, их толщина меньше предела
разрешения оптической микроскопии, но может быть определена методом EBSD.

Согласно последнему исследованию каналов Розе в алмазе (Schoor et al., 2016), они
возникают в результате нарушения сплошности кристалла при пересечении микро-
двойников. На приведенной в статье (Schoor et al., 2016) схеме показано, что один из
пересекающихся двойников прерывается на канале. Такая трактовка возникла из ана-
логии с двойникованием в металлах при растяжении (Seeger, 2007). По-видимому, эта
аналогия не правомерна, так как кристаллы алмаза подвергались только сжатию. По-
этому необходимо выявить реальное соотношение и толщину микродвойников в кри-
сталле алмаза с каналами Розе. Другая задача для метода EBSD – выявление внутрен-
него строения сферолитов (Pavlushin et al., 2021). Можно рассматривать рост сфероли-
тов по аналогии с оболочкой, нарастающей в некоторых случаях на октаэдрические
кристаллы (Kamiya et al., 1965; Boyd et al., 1987). Важно выявить реальное строение
сферокристаллов: являются ли они продуктом расщепленного роста, либо имеют дру-
гую природу. Важны задачи выявления преимущественных значений граничных углов
между субиндивидами, их соответствие модели решетки совпадающих узлов, опреде-
ления возможного диапазона трансляционного и углового смещения частей монокри-
сталла при механических воздействиях. Необходимо изучить влияние примесей – азо-
та и водорода, на расщепленный рост кристаллов. Эти данные могут объяснить слож-
ную морфологию некоторых образцов (Ragozin et al., 2016; 2018). Главной целью
работы, как основы для решения перечисленных выше вопросов, было выявление
возможных вариантов внутреннего строения кристаллов и агрегатов алмаза.

МЕТОДЫ И ОБРАЗЦЫ

Для изучения были отобраны кристаллы алмаза из россыпей Бразилии, Урала, рос-
сыпи Ичетью Среднего Тимана, из кимберлитовой трубки Ботуобинская (Россия).
Критериями отбора были морфологические особенности, часть образцов отобрана так
же на основании высокой концентрации в них азота, выявленной методом инфра-
красной спектроскопии. Для исследования отобраны: 1) кристаллы с концентрацией
азота более 1500 ppm из россыпей Урала, Тимана; 2) кристаллы в оболочке из кимбер-
литовой трубки Ботуобинская; 3) образцы с выраженными признаками пластической
деформации из россыпей Красновишерского района Урала; 4) сферолиты (баллас) из
басс. р. Щугор и из современных отложений р. Макаубас, Бразилия; образец карбона-
до из Бразилии. Образцы были распилены лазером и приполированы. Из некоторых
образцов изготовлены пластины толщиной от 1 до 0.4 мм. Толщина пластин зависела
от размера образцов, количества в них трещин и включений. Поверхности лазерного
реза отполированы механически стандартной ограночной техникой. В некоторых слу-
чаях поверхности подвергались дополнительной полировке пучком ионов аргона с
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энергией 6 кэВ на установке SEMPrep2 SC-2100 (Technoorg Linda Ltd.). Ионная поли-
ровка позволяет очистить изучаемую поверхность от различных дефектов, снизить
процент неиндексируемых точек и ошибку определения ориентации зерна. Исследо-
вание EBSD проводилось на SEM TESCAN MIRA3 LMH с детектором EBSD Symme-
try (Oxford Instruments Nanoanalysis). Измерения проводились при токе 10 нА и уско-
ряющем напряжении 20 кВ. Средне угловое отклонение решения EBSD для заданной
ориентации лежит в пределах до 0.5°, но может увеличиваться (до 1.8°) в случае боль-
шой площади сканирования или структурных дефектов поверхности. Результаты ис-
следования методом EBSD приводятся в разных вариантах, в зависимости от решае-
мых задач (Schwartz et al., 2009). Для выявления пространственного распределения ра-
зориентированных областей строятся карты с кодировкой цвета в соответствии с
обратной полярной диаграммой (Inverse Polar Figure, IPF). Эти карты показывают угол
отклонения субиндивидов относительно одной из осей координат. Цветовая кодировка
выбирается в соответствии с углом отклонения ориентации фрагментов относительно за-
данного оператором начала координат. Статистические распределения отклонения ори-
ентации от заданного приводятся на двумерных диаграммах в координатах “частота–угол
отклонения”. Для демонстрации кристаллографической ориентации субиндивидов и
преимущественных ориентаций наглядно представление выбранных направлений струк-
туры на стереографической проекции – на прямых полярных диаграммах. В этом случае
цвет определяется долей фрагментов с одинаковым отклонением от заданного на-
правления. Результаты приводятся, соответственно, на картах IPF, и либо на стерео-
графической проекции, либо на частотных распределениях. Границы с углом 60° на
картах IPF маркируются красным цветом. Выбор координат при построении карт IPF
EBSD позволяет либо максимизировать цветовой контраст между субиндивидами,
либо продемонстрировать преимущественную ориентацию.

Во всех образцах по ранее описанной методике (Vasilev et al., 2019) измерялась кон-
центрация азота (Ntot), доля азота в форме В1 (NBS), коэффициент поглощения азот-
но-водородного дефекта N3VH (a3107). Панхроматические изображения катодолюми-
несценции (КЛ) получены на SEM CamScan MX2500S с детектором CLI/QUA 2 при
ускоряющем напряжении 12 кВ в ЦИИ ВСЕГЕИ, образцы напылялись золотом.

РЕЗУЛЬТАТЫ

Кристаллы с аномально высокой концентрацией азота. Все отобранные кристаллы со
сложной морфологией, концентрацией азота более 1200 ppm и высокой долей высоко-
температурных азотных дефектов В1 имеют блочное строение. На рис. 1 представлен
кристалл В16531 (р. Вижай) с очень высокой концентрацией азота (Ntot = 2450 ppm,
NBS = 84%). В нем по данным SEM EDS обнаружено включение рутила с включением
циркона. Включения эклогитового парагенезиса типичны в аналогичных, специфиче-
ских для севера Якутии алмазах V–VII разновидности (Ragozin et al., 2016).

Разброс точек на полярной диаграмме (рис. 1, в) показывает точность определения
угла ориентировки монокристаллического индивида при выбранном режиме измере-
ния. На карте IPF EBSD видно, что образец состоит из двух субиндивидов, разверну-
тых на 60° по оси [–1–11]. Этот тип двойникования, по шпинелевому закону, является
наиболее частым в алмазе.

В образце В16489 (р. Вижай) пять двойниковых субиндивидов развернуты по осям
111 60° (рис. 2, а–в). Четыре из пяти двойниковых субиндивидов занимают подчи-
ненное положение в объеме кристалла. Концентрация азота в этом кристалле 840 ppm,
NBS = 93%, a3107 = 60 см–1.

Додекаэдроид Ич44 (рис. 3) из россыпи Ичетью является двойником прорастания,
но во внешней морфологии эта особенность почти не проявлена. На поверхности
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Рис. 1. Кристалл В16531 (р. Вижай): общий вид (а); карта IPF EBSD среза через центр кристалла (б), шаг
карты 12 мкм; полярная диаграмма {100} (в), цвет на диаграмме соответствует кодировке (б).
Fig. 1. Crystal B16531 (Vizhay river): general view (a); IPF EBSD map of the plate cut through the center of the crys-
tal (б), map step is 12 μm; pole figure {100} (в), the color on the diagram corresponds to the coding (б).
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Рис. 2. Двойник прорастания В16489 (р. Вижай): общий вид (а); карта IPF EBSD среза через центр (б), шаг
карты 5 мкм; полярная диаграмма {100} (в), обозначения полярной диаграмме соответствуют схеме (б).
Fig. 2. Crystal B16489: interpenetrant twins (Vizhay river): general view (a); IPF EBSD map of the plate cut through
the center (б), map step is 5 μm; pole figure {100} (в), marks correspond to the scheme (б).
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кристалла граница между субиндивидами маркируется небольшой ступенькой. В объ-
еме кристалла Ntot меняется от 1500 до 2000 ppm, NBS близка к 100%. Основной объем
кристалла сформирован двумя субиндивидами, но в центре выявляются еще три, все
имеют границы 60° (рис. 3, д). Субиндивиды 2 и 5 сдвойникованы по шпинелевому за-
кону относительно 1, а субиндивиды 3 и 4 – относительно 2.

Образец А-52 (верховья р. Анабар) является сложным незакономерным сростком
(рис. 4, а, б), в нем отмечаются и двойники прорастания. Искажения во внутреннем
строении субиндивида с двойником прорастания аналогичны визуализируемым в об-
разце Ич44. На полярной диаграмме показаны рефлексы 100 для всех выявленных
субиндивидов. Различия в контрасте между двойниковыми субиндивидами хорошо
проявляются при сравнении карт IPF EBSD ортогональных направлений (рис. 4, в).
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Рис. 3. Кристалл Ич44 (Ичетью): КЛ пластины (а, б) и карта IPF EBSD среза через центр (в), карта IPF

EBSD фрагмента центральной части (г), шаг карты 5 мкм, полярная диаграмма {100} (д).

Fig. 3. Crystal Ich44 (Ichet’yu): CL of the plate cut through the center of the crystal (a, б); IPF EBSD map of the

plate (в), IPF EBSD map of the fragment of the central part (г), map step is 5 μm; polar figure {100} (д).
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Кристалл Ич61 представляет собой незакономерный сросток (рис. 5). В отличие от

образца А-52, в Ич61 ходе дальнейшего роста субиндивиды сформировали общую по-

верхность. В центральной области кристалла Ntot достигает 3100 ppm, NBS близка к

95%, а3107 до 75 см–1. Этот образец обладает несколькими различными типами неодно-

родности, и имеет сложную ростовую историю. Основная особенность, которая обу-

словила детальное исследование этого кристалла (Vasilev et al., 2019), заключается в

более темной КЛ его центральной области, имеющей очень контрастные границы без

закономерной кристаллографической ориентации. В этом образце помимо малоугло-

вых границ (диапазон до 10°), на диаграмме распределения граничных углов выделя-

ются 40°, 50°, 60°.

Таким образом, все изученные кристаллы из россыпей Урала и Тимана с высокими

значениями Ntot и NBS имеют блочное строение. Особенности образования таких кри-

сталлов можно проследить на примере незакономерного сростка из россыпи верховья

р. Анабар. По-видимому, при росте субиндивиды в сростках образуют сложную по-

верхность с входящими углами, но при растворении положительные формы сглажива-

ются и сростки приобретают округлую форму.

Кристаллы алмаза в оболочке. На рис. 6 приведены изображения КЛ (рис. 6, а, б), BSE

(рис. 6 в, г) и контраста полос EBSD (рис. 6, д) фрагментов поверхности двух кристал-
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Рис. 4. Незакономерный сросток с двойниками прорастания А-52 (Анабар): КЛ после приполировки (а) и

карта IPF EBSD (б), шаг карты 8.5 мкм, красным выделены границы 60°; полярная диаграмма {100} (в); кар-

ты IPF EBSD для двух ортогональных направлений (г), демонстрирует различия в контрасте между двойни-

ковыми субиндивидами.

Fig. 4. Irregular intergrowth interpenetrant twins A-52 (Anabar river): CL after polishing (a) and IPF EBSD map (б),

map step is 8.5 μm, boundaries of 60° are highlighted in red; polar figure {100} (в); IPF EBSD maps for two orthogo-

nal directions (г) show differences in contrast between twins.
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лов в оболочке из кимберлитовой трубки Ботуобинская. На КЛ и BSE изображениях

видна четкая граница между центральной частью кристалла и оболочкой. Оболочка

пористая, насыщена включениями. На изображении контраста полос EBSD видно,

что оболочка сохраняет монокристалличность.

Оболочечная зона кубооктаэдрического кристалла из трубки Ботуобинская (Пет-

ровский и др., 2018) прозрачная, свободна от включений (рис. 7, а). В центре индивида

обнаружено поликристаллическое непрозрачное темное ядро (рис. 7, б, д), оно состо-

ит из хаотично ориентированных зерен размером 10–50 мкм (рис. 7, е, ж). Алмаз с та-

кой степенью поликристалличности, аналогичной карбонадо, ранее не был описан в

месторождениях ЯАП. Ядро сменяется зоной бесцветного блочного алмаза (рис. 7, б).

В ней выделяются три однотипные яркие в КЛ зоны (рис. 7, в). Окраска оболочки обу-

словлена низкотемпературными С-дефектами, что свидетельствует о краткости ее от-

жига при ростовых температурах. На КЛ изображениях видно, что оболочка сложена

ламелями с тонкой октаэдрической зональностью, перемежающихся алмазом без яв-

ных параллельных слоев. В этой области одновременно реализовывались тангенци-

альный и нормальный механизм роста. Такие неоднородности характерны для оболо-

чечной части кристаллов IV разновидности Орлова. Положительные формы рельефа

при комбинированном росте формируются по нормальному механизму, а отрицатель-

ные формы рельефа заполняются алмазом, образовавшимся по тангенциальному ме-
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Рис. 5. КЛ пластины из кристалла Ич61 (а) и карта IPF EBSD (б), шаг карты 5 мкм, красным выделены гра-

ницы 60°; диаграмма частотного распределения граничных углов (в); полярная диаграмма {100} (г), цвета

рефлексов соответствуют схеме (б).

Fig. 5. Crystal Ich61: CL image of the plate (a); IPF EBSD map (б), map step 5 μm, 60° boundaries of 60° are high-

lighted in red; diagram of boundary angles (в); polar figure{100} (г), colors correspond to scheme (б).
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ханизму роста от существующих поверхностей. Как видно из рис. 7, при нарастании

оболочки на поликристаллический алмаз, она наследует ориентацию образовавшихся

ранее монокристаллических субиндивидов. На диаграмме распределения граничных

углов выделяются преимущественные значения 22°, 43°, 60°, но в целом распределе-

ние равномерное (углы менее 2° на диаграмме не показаны).

Сферолиты и карбонадо. Ю.Л. Орлов выделил несколько разновидностей поликри-

сталлического алмаза (Orlov, 1977). К VI разновидности был отнесен баллаc, к X – кар-

бонадо. Баллас – это индивиды округлой формы с радиально-лучистым строением;

карбонадо – поликристаллические агрегаты алмаза с заметной долей силикатных ми-

нералов (Kaminsky et al., 2013). На рис. 8 представлены карты IPF EBSD двух образцов

балласа и фрагмента пришлифованной поверхности карбонадо, и диаграммы распре-

деления граничных углов (рис. 8, г–е). На вставках приведены углы разориентировки

в полярных координатах.

Сферолит Br1 из россыпи р. Макауба состоит из разориентированных блоков (рис. 8, а);

выделяется центральная часть квадратного сечения и периферийная зона. Углы между

границами субиндивидов не превышают 8° (рис. 8, г). Центральная область, квадрат-

ного очертания, состоит из последовательных субиндивидов, во внешней зоне есть

только разнонаправленные субиндивиды. Образец 225-76 (Красновишерский район)
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Рис. 6. Изображения фрагментов пластин, выпиленных из кристаллов с оболочкой Я1 (тр. Ботуобинская):

КЛ (а, б); BSE (в, г); контраст полос EBSD (д). Пунктиром обозначена граница между внутренней частью

кристалла и оболочкой.

Fig. 6. Сoated diamond J1 (Botuobinskaya pipe): CL image (a, б); BSE image (в, г); band contrast of EBSD (д). The

dotted line marks the boundary between the inner part of the crystal and the coat.

а б в

г д

Рис. 7. Неоднородности алмаза в оболочке в кристалле с оболочкой Я7 (тр. Ботуобинская): при косом осве-

щении (а), ростовой центр выделен красным; карта IPF EBSD (б), шаг карты 4 мкм; КЛ (в, г, д); полярная

диаграмма {100} (е), цвета соответствуют схеме (б); диаграмма частотного распределения граничных углов (ж).

На изображении (в) рамкой выделены области, показанные на (г, д).

Fig. 7. Coated diamond J7 (Botuobinskaya pipe): dark field view (a), the growth center highlighted in red; IPF EBSD

map (б), map step is 4 μm; CL image (в, г, д); polar figure {100} (е), colors correspond to scheme (б); diagram of

boundary angles (ж). In the (в), the areas are marked from (г, д)
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Рис. 8. Карты IPF EBSD (а, б, в) и диаграммы распределения граничных углов (г, д, е) сферолитов (а, б) и

фрагмента карбонадо (в) из россыпи басс. р. Макаубас, Бразилия (а, в); из басс. р. Щугор Красновишерско-

го района Урала (б); ориентация IPF подобрана для максимального контраста неоднородностей. На встав-

ках приведены полярные диаграммы {111} (a, в) и {100} (б). На (д, е) серым показан контур теоретического

случайного распределения граничных углов, диапазон менее 5° (д) не показан для повышения наглядности.

Fig. 8. IPF EBSD maps (a, б, в) and boundary angles diagrams (г, д, е) of ballas (а, б) from the placer of Macaubas

river (Brazil); and carbonado fragment (в) from Shchugor river (the Urals); The orientation of the IPF is chosen for

maximum contrast of inhomogeneities. The insets show{111} (a, в) and (б) polar figures. The contour of the theoreti-

cal random distribution of boundary angles is shown in gray (е), the range less than 5° (д) is not shown for clarity.
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массой более 10 карат состоит из разориентированных субиндивидов (рис. 8, б). На изоб-

ражении в проходящем свете (Pavlushin et al., 2021) видно, что в прозрачном, свобод-

ном от включений центре образца есть несколько зональных субиндивидов с одина-

ковой ориентацией: на каком-то этапе этот образец представлял собой закономерный

сросток. Центральная монокристаллическая область сменяется разориентированны-

ми сильно вытянутыми субиндивидами. В приповерхностной части границы между

субиндивидами переходят в нарушение сплошности. Граничные углы в этом образце

соответствуют малоугловому диапазону (рис. 8, д). Предельным случаем поликристал-

личности среди разновидностей алмаза является карбонадо – мелкозернистый агре-

гат. Карбонадо состоит из монокристаллических областей размером 5–30 мкм (рис. 8, в),

зональность или текстура не выявлены. График частоты встречаемости граничных углов

(рис. 8, е) соответствует модели их случайного распределения.

Кристаллы с микродвойниками. На примере кристалла 16-658 изучено взаимоотно-

шение каналов травления с микродвойниками. Выходы каналов на поверхность кри-

сталлов имеют гексагональную форму. Область около одного из каналов исследована

методом EBSD с максимальным пространственным разрешением. На изображениях

поверхности (рис. 9) видно, что каналы располагаются на пересечении плоскостей де-

формационной штриховки разных направлений.
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Рис. 9. Изображение поверхности кристалла 16-658 (р. Щугор) с каналами травления на пересечении плос-

костей двух плоскостей пластической деформации. На поверхности различимы три системы плоскостей

пластической деформации.

Fig. 9. Crystal 16-658 (Shchugor river) with etch channels at the intersection of the planes of two planes of plastic de-

formation. Three systems of plastic deformation planes are distinguishable on the surface.

0.2 мм0.2 мм 0.2 мм0.2 мм

а б

Рис. 10. Изображение пластины алмаза (рис. 9) с каналом травления на пересечении двух микродвойников:

(а) КЛ, черный ромб – выход канала; (б) карта IPF EBSD с шагом 100 нм, красный цвет соответствует разо-

риентировке 60°; (в) карта IPF EBSD области, выделенной на (б), с шагом 5 нм. Разная ориентация линий

на (а, б, в) обусловлена наклоном в 70° при изучении EBSD.

Fig. 10. The diamond plate 16-658 (Fig. 9) with an etching channel at the intersection of two microtwins: (a) CL im-

age, black rhombus – channel outlet; (б) IPF EBSD map with 100 nm step, red color corresponds to 60° misorienta-

tion; (в) IPF EBSD map of the area highlighted in (б) with a step of 5 nm. The different orientation of the lines in (a,
б, в) is due to the 70° slope in EBSD technique.

50 мкм50 мкм 10 мкм10 мкм 1 мкм1 мкм

а б в
На КЛ изображении участка с каналом (рис. 10, а) видно, что он располагается на

пересечении двух четких линий. Эти линии соответствуют микродвойникам толщи-

ной 600 и 60 нм. Субиндивид толщиной 600 нм уверенно регистрируется при шаге

карты IPF EBSD 100–50 нм (рис. 10, б), при шаге 1 мкм не выделяется. Приемлемое

качество расшифровки картин IPF EBSD для субиндивида толщиной 60 нм получи-

лось при регистрации карты с шагом 5 нм (рис. 10, в). При меньшем разрешении этот

субиндивид выделяется только несколькими точками нулевых решений (рис. 10, б).
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Таким образом, толщина выявленных двойниковых субиндивидов существенно

меньше размеров сечения канала Розе, и меньше обособленных в рельефе кристаллов

ступенек ППД.

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ

Сложность морфологии многих кристаллов алмаза обусловлена их блочным строе-

нием. Блочность может заключаться в двойниковании, незакономеном срастании, на-

личии малоугловых границ, микродвойников. В большинстве случаев блочность про-

являются в морфологии кристаллов как при их росте, так и на растворенных кристал-

лах. Ранее методом EBSD было проведено исследование блочно-мозаичных

кристаллов из трубки Зарница (Ragozin et al., 2017; 2018) из россыпей севера Сибир-

ской платформы (Ragozin et al., 2016). Кристаллы такого типа характеризуются боль-

шим количеством включений, относящихся к эклогитовому парагенезису. Описан-

ные выше кристаллы россыпей Красновишерского района Урала имеют похожие

морфологические особенности и внутреннее строение. Для них характерна высокая

концентрация азота (1000–3000 ppm), центра N3VH, высокая степень агрегации азота.

Значения этих параметров выходят за пределы статистического распределения, харак-

терного для выборки (Vasilev et al., 2019). Особенности блочности этих образцов состо-

ят преимущественно в двойниковании, возможны и незакономерные срастания. Ком-

плекс этих особенностей позволяет утверждать, что такие кристаллы образуются в

специфических условиях. Также можно утверждать, что существует генетическая

связь между высокой концентрацией азота, высокой степенью его агрегации и блоч-

ностью. Высокая степень агрегации достигается при длительном естественном отжи-

ге, в случае повышенной температуры. Таким образом, а) исследованные кристаллы

росли в специфических условиях; б) их постростовая среда существенно отличается от

таковой типичных кимберлитовых алмазов. Выявленные особенности являются до-

полнительным подтверждением близости условий формирования алмаза Западного

Приуралья и Анабаро-Оленекского междуречья. В этих регионах до сих пор не обна-

ружены коренные источники алмазов этого типа.

Разновидностью поликристаллического алмаза с более сложной анатомией являет-

ся баллас. Классический баллас – это радиально-лучистый сферолит, зачастую бес-

цветный. Детальное изучение округлых кристаллов с округлыми формами роста пока-

зывает, что их анатомия может быть различной (Pavlushin et al., 2021). В двух исследо-

ванных случаях реализовывались разные сценарии кристаллогенеза. В одном случае

центральная часть состоит из крупных монокристаллических блоков. При дальней-

шем росте кристалла происходил захват включений и образование малоугловых гра-

ниц, для которых углы разориентировки субиндивидов не превышают 8°. К перифе-

рии индивида эти границы переходят в нарушения сплошности. Во втором случае в

ростовом центре фиксируется множество малоугловых границ, при росте они сохра-

нялась, но новые блоки не образовывались, субиндивиды не расщеплялись. Таким

образом, по степени разориентировки в пределах 8° исследованные образцы занима-

ют промежуточную позицию между моно- и поликристаллами. Распределение гра-

ничных углов в этих образцах имеет непрерывный, резко спадающий вид. Карбонадо

представляет собой предельный случай поликристалличности. Это агрегат из зерен разме-

ром 10–50 мкм с хаотической ориентировкой. Условия образования карбонадо остаются

предметом дискуссии (Shiryaev et al., 2019). Распределение граничных углов в агрегате

соответствует теоретической модели случайной ориентации зерен.

Последним этапом роста кристаллов может быть образование оболочки – внешней

зоны, отличающейся от основного объема индивида механизмом роста и набором де-
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Рис. 11. Схема изменения рельефа при растворении алмаза с микродвойниками.

Fig. 11. Scheme of the relief change when diamond with micro-twins is dissolved.
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фектов кристаллической структуры. Эта зона наследует блочность внутренних зон

кристалла. Новые блоки на этом этапе не появляются. В одном из кристаллов в обо-

лочке обнаружена мелкозернистая центральная зона. По минералогической класси-

фикации Ю.Л. Орлова ее можно отнести к IX разновидности. Однако, описанные при

составлении индивиды имеют на два порядка больший размер кристаллитов. По ха-

рактеру распределения граничных углов и размеру кристаллитов, эта зона соответ-

ствует карбонадо. Изучение условий образования таких агрегатов важно для понима-

ния закономерностей и условий алмазообразования, и выявления их региональных

особенностей.

После окончания роста кристаллов, оболочность возникает вследствие деформа-

ции. Изучение микродвойников показало, что их толщина в большинстве случаев ме-

нее 1 мкм, поэтому оптической микроскопией в рельефе они не выявляются. Следо-

вательно, толщина ступенек штриховки ППД на поверхности растворенных кристал-

лов не соответствует толщине двойников. Но связь такой штриховки с двойникованием

несомненна и доказана ранее (Titkov et al., 2012). Связь особенностей рельефа с микро-

двойниками можно объяснить, как следствие послойного растворения. Растворение на-

чинается от ребер и вершин, и при переходе к сдвойникованному алмазу растворяемый

слой заканчивается, так как направление слоев меняется (рис. 11).

Таким образом, микродвойники выступают стопорами растворения, и индуцируют

возникновение ступенек штриховки ППД. При таком механизме образования штри-

ховки ППД толщина микродвойников не сказывается на величине ступенек. По-ви-

димому, толщина механических двойников зависит от уровня напряжений и в боль-

шинстве случаев менее 100 нм. С ростом толщины микродвойников резко падает ве-

роятность их образования. Поэтому зарегистрировать такие структуры классическими

дифракционными методами, и даже методом EBSD удается не всегда. Дальнейшее иссле-

дование в этом направлении будут направлены на определение особенностей субмикрон-

ных ППД, их изучение необходимо проводить просвечивающей микроскопией.

Результаты исследования методом EBSD показали, что блочность в алмазах встре-

чается чаще, чем это следует из морфологического изучения кристаллов. Выявление и

определение параметров блочности необходимо для понимания причин разнообразия

анатомии и морфологии кристаллов алмаза и условий их возникновения.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Таким образом, метод EBSD позволяет выявлять в алмазе без специальной пробо-

подготовки блочное строение с локальностью до 50 нм. Внешняя зона кристаллов в

оболочке сохраняет монокристаллическое строение, может наследовать блочность
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центральной части индивида. В исследованных индивидах балласа (VI разновидность

классификации Ю.Л. Орлова), углы разориентировки субиндивидов менее 8°. Следо-

вательно, балласы не являются настоящими поликристаллами, но кристаллами с рас-

щепленным ростом, они занимают промежуточную позицию между моно- и поликри-

сталлами. Установлено, что в алмазе каналы Розе возникают при травлении (раство-

рении) по линиям пересечения механических двойников. Толщина механических

двойников существенно меньше обособленных в рельефе кристаллов ступенек штри-

ховки пластической деформации. Для определения условий возникновения блочно-

сти необходимо детальное изучение зародышевых областей кристаллов.

Работа выполнена при поддержке Российского научного фонда, грант 21-77-20026.
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Diamond crystals of various morphological types, including carbonado, were studied by the

EBSD method. Cases of inhomogeneities of different nature were revealed: interpenetrant

and mechanical twins, incoherent intergrowth, split growth. Differences in the nature of the

distribution of boundary angles for different types of inhomogeneities are shown: predomi-

nantly discrete in intergrowths, continuous distribution of low-angle boundaries in ballas,

continuous random distribution in carbonado. It is shown that Rose channels in diamond

arise as a result of etching at the intersection of mechanical twins. The revealed mechanical

twins have a thickness of 60 to 600 nm.

Keywords: diamond, EBSD, crystal growth, twinning, ballas, carbonado
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