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Magiska
egenskaper

Om konsten
att gora diamanter

Av Erik Lundblad

Diamant ir jordens mest sillsynta damne. Det har hittats endast pi
nagra fa platser och ir sparsamt férekommande dven pa fyndplatsen.
Sa finns det tex inte mer 4n en del diamant pa femtio millioner delar
bergart i den berémda Kimberleygruvan. Guld, som jimférelse, blir
brytbart om koncentrationen ar 1 del pa 10000 delar bergart. Vidare
ar diamant unikt i nistan alla sina egenskaper. Det ir det hardaste av
alla amnen, har execeptionellt hogt brytningsindex, leder virme sex
ganger bittre 4n koppar, ir nist intill en perfekt isolator och har ofta
en felfri kristallstruktur mm. Allt detta har ocksa gjort diamant till
nagot av det dyraste vi kinner — och dirmed ocksa eftertraktat.

Diamant nimns redan i bibeln som en av de stenar som ingick i Arons
brostskold. Den finns beskriven i Pliny’s naturhistoria fran 79 e Kr
och 1 tidig kinesisk litteratur. Diamantens skonhet beskrevs, men
ocksa dess magiska egenskaper. I Mandeville’s resor utgivna 1360
beskrivs hur diamant 6kar manbarheten, skyddar mot skador och
onda andar, bringar seger och lycka it biraren. Han beskriver ocksa
hur diamant kan fés att vixa — den f6rsta diamantsyntesen — genom
att lagga den mellan tvd stenar och bevattna den med dagg samlad
under minaden maj.

Slipade diamanter ansigs kunna bota sjukdomar i magen, likavil
som krossade diamanter ansigs kunna déda om de svaldes. Alkemis-
ter anvinde diamant i sin jakt efter guld och medeltidens magiker
ansag diamant vara det eftersokta ’femte elementet”, quinta essentia,
som skulle kunna ge de fyra andra elementen liv.

Fram till upptickten av Kimberley i Syd-Afrika 1871 kom alla
diamanter frén Indien. De fanns dir i alluviala gruslager, ofta i
flodbaddar 1 djupa raviner och var dirmed mycket svaratkomliga. En
metod att leta diamanter finns beskriven redan 1 Tusen och En Natt,
dir Sindbad Sjofararen vid sin andra resa férdes ner av fageln Rok i en
djup ravin full med diamanter. Han fann snart att manniskor kastade
ner stora kottstycken i ravinen, som 6rnar och gamar snabbt plockade
upp och forde med sig till sina bon uppe bland bergen dir de vidhifta-
de diamanterna litt kunde tas om hand. Sindbad fyllde sin turban
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med diamanter och rullade in sig i ett stort kottstycke och blev sd
smaningom raddad av figeln Rok. Nu dessutom rik.

Ett amne med sidana egenskaper, skonhet och sillsynthet férbeholls
naturligtvis mest kungar, drottningar, hiarskare samt rika och maktiga
personer. Detta lockade naturligtvis ocksa charlataner och lycksokare
att pa sina sitt efterapa naturen. Det finns en lang oavbruten kedja av
berittelser fran tidig medeltid fram till vira dagar 6ver sidana forsok.
Ofta en spinnande och intressant lisning som mera avslojar de in-
blandade dn diamantens hemlighet.

Nigra exempel frin vara dagar ar ”Ludwig Erhard-diamanten™ i
Tyskland 1955: En tidigare démd (Sic!) svindlare i Férbundsrepubli-
ken Tyskland demonstrerade med hjilp av sin dotter en enkel metod
att i vanliga kolvar gora diamanter. Ryktet dirom spreds inda upp i
regeringskretsarna dir den tyske handelsministern sig detta som ett
snabbt och effektivt satt att fa Tysklands ekonomi pa fotter igen. Han
utanordnade 700000 Mark till svindlaren for fortsatta experiment.
Detta mot alla sakkunnigas protester, dven om dessa inte konkret
kunde avsloja metoden. Tysk press var euforisk — landets ira var
dterupprattad.

Det visade sig snart att endast svindlaren och hans dotter fick fram
diamanter. Alla andra misslyckades. Det visade sig ocksd mycket
riktigt att den vackra dottern gémde sméd diamanter under sina linga
roda naglar och vid lampliga tillfillen lit dessa ramla ner i bigaren.
Tyskland klarade ju sig bra inda!

I Sverige satsade STU under 60-talet 250 000 kronor pa en cykel-
handlare i Varberg som ansig sig kunna gora diamanter. Annu har
inget resultat redovisats.

Svenska staten grundade ar 1969 ett foretag 1 Ystad, Carbox AB,
och lit f6r ménga millioner kronor bygga en gigantisk press pa 80 000
tons presskraft for att i samarbete med bla Baltzar von Platen gora
diamanter av minst Koh-i-Noor storlek. Idag finns endast pressen
kvar som ett sorgligt monument 6ver svensk industrihistoria. Drém-
men rasade som ett korthus. Det blev inga diamanter — inte ens en
liten en! De statliga satsningarna gjordes trots vetskap om ASEA:s
langvariga och kostsamma insatser inom samma omrade.

Kunskapen om dmnet diamant 6kade i takt med vetenskapens allman-
na utveckling. Isaac Newton studerade diamantens optiska egenska-
per och kom fram till att diamant maste vara en koagulerad oljedrop-
pe. Mer an ett halvt sekel senare visade A-L Lavoiser att diamant
brann i luft och lamnade kvar en gas som nistan sikert var koldioxid.
Detta bekriftades senare av flera forskare och dirmed var den forsta
viktiga milstolpen pa vigen mot ett lyckat syntesforsok etablerad.
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Serivsa forskare och vetenskapsmin borjade nu alltmer intressera sig
for det gatfulla amnet. Hur kunde grundamnet kol anta sa vitt skilda
skepnader som diamant och grafit. Forsok borjade goras med att
dverfora grafit till diamant. Ett vanligt sétt blev att forsoka 6sa grafit
eller kolrika amnen i ett |6sningsmedel och sedan andra forhallandena
sa att kol igen foll ut. Under senare hilften av 1800-talet gjordes
minga forsok med att sonderdela kolviten med elektriska urladd-
ningar.

Diamant ar femtio procent titare an grafit. Darmed vicktes tanken
att tryck 1 ndgon form skulle kunna underlitta en omvandling. Manga
forsok gjordes med olika grafitlosningar under tryck. Tryckets bety-
delse blev an mer uppenbar nir diamantgruvorna i Sydafrika visade
att de dar funna diamanterna hade ett vulkaniskt ursprung.

Under forsta halften av 1900-talet publicerades 1 den seridsa veten-
skapliga litteraturen ett stort antal artiklar 6ver diamantsyntesforsok.
Ofta hiavdade man lyckade resultat. Manga mycket kinda forskare
var engagerade bl a nobelpristagarna H Moissan, C V Raman och P W
Bridgman.

Sir Charles Parsons, dngturbinens uppfinnare och en av Englands
stora industrialister dgnade trettio ar av sitt liv 4t diamantf6rsok.
Hans forskning har blivit ihigkommen mest for det féredrag han holl
vid 1918 ars ”Bakerian lecture” infér British Society. Han gick dir
kritiskt igenom bade sina och andras forsok — sjalv hade han gjort
mer 4n 1000 experiment — och konstaterade med eftertryck att
ingenting hittills talade for att nigon hade lyckats gora diamanter.
Han foredrag vickte stor uppmirksamhet och blev féremal for manga
komentarer inte minst i Frankrike dir H Moissan allmant ansags ha
gjort diamant redan 1904.

Henry Moissan, professor 1 oorganisk kemi vid Sorbonne, fick 1906
ars Nobelpris i kemi for upptickten av fluor och fér sin konstruktion
av en elektrisk ljusbagsugn. Ingenting sades da om diamanter. I dag ar
han kanske dock mest haigkommen for sina diamantforsok.

Moissan gjorde ménga forsok att mitta olika metallsmaltor med
grafit men fick alltid tillbaka grafit vid metallens stelning. Moissan,
som ocksa var geolog, undersokte vid ett tillfille en jirnmeteorit frin
Canyon Diablo i Arizona och fann efter att ha 16st ut metallen tvid
sma diamanter. Moissan drog hirav slutsatsen att dessa hade bildats i
den smailta jirnmassan nir denna snabbt stelnade vid intradet i jordat-
mosfiren.

Jarn mittat med grafit, gjutjirn, har ju den egenskapen att dess
volym &kar nir det stelnar. Om darfor en kolmittad jarnsmilta
snabbt kyldes tex i vatten skulle ytterskalet forst stelna och bilda ett
tryckkirl mot vilket den mera lingsamt stelnande innersmiltan kunde
expandera och dirmed bygga upp ett tryck. Moissan borjade nu




J B Hannay

2. Hannays diamanter
(foto A T Collins).

experimentera med olika jirnsmiltor, en del virmda anda upp till
3000°C i den nykonstruerade elektriska ugnen, och olika kylsystem.
Han utvecklade ocksi en metod att kemiskt separera eventuella dia-
manter fran jarn-grafitmassan. En nog sa knepig process. Grafit och
dramant ir ju kemiskt samma dmne — kol — och ingendera reagerar
speciellt bra med kinda 16sningsmedel. Det enda som biter 4r uppre-
pade kokningar i koncentrerad fluorvite-, svavel- och salpetersyra.
Diamant reagerar hiarvidlag lingsammare an grafit och kan darmed
separeras.

Moissan gjorde allt detta och fick efter ett stort antal forsok fram
ett mindre antal kristaller som han ansig vara diamant (fig 1). Han
provade kristallerna genom att repa agat men framférallt genom att
forbranna dem 1 syre och analysera dterstoden.

Han fann att de brann utan att limna ndgon rest och att den bildade
gasen var koldioxid. Kristallerna miste vara diamant. Tyvirr finns
inga av dessa kristaller kvar idag. Senare forsok bla av Parsons’ att
upprepa Moissans metod har inte gett positiva resultat.

Si sent som 1963 gjorde M Seal om Moissans experiment med
samma ravaror som denne anvant. Seal fick ocksd mycket riktigt kvar
ett antal kristaller med liknande utseende och egenskaper som Mois-
san rapporterat. Modern rontgenanalys visade emellertid att kristal-
lerna inte var diamant utan olika former av kisel och aluminiumkar-
bid. I dag vet vi ocksa att det tryck Moissan kunde uppna inte ricker
till for ate fa diamant 1 ett jarn-kol system.

] B Hannay, en skotsk sjalvlird kemist, hade sikert forblivit okind
om man inte 1942 i mineralsamlingen i British Museum hade hittat ett
preparatroér med paskriften: “Hannay’s Synthetic Diamonds”. Réret
inneholl 12 sma kristallframgment (fig 2) som forst analyserades vid
museet och sedan av professor Dame Kathleen Lonsdale. Rontgen-
analys visade att 11 av de 12 kristallerna var diamant. Dessutom var
en av kristallerna en sk typ 2 diamant. Storre delen av naturdiaman-
terna tillhor typ 1 och endast en mindre del typ 2. Skillnaden ligger
fraimst 1 formaga att absorbera ljus av vissa vaglingder. Typ 2 ir
dessutom nast intill perfekt kristalliserade. Att en av Hanneys dia-
manter var av den sillsynta typ 2 stirkte Lonsdales’ tilltro till att de
verkligen var syntetiska. Manga tvivlade dock.

Diamanterna var till formen splitter eller fragment av en storre
kristall och de uppvisade dessutom alla karaktiristika f6r en naturlig
diamant. En livlig debatt uppstod och diamanterna har undersokts av
minga erkinda experter inklusive forfattaren. Det mesta talar for att
det verkligen dr naturdiamanter, men frigan om hur de kommit dit
och varfor, kommer aldrig att kunna besvaras.

Hannay var kind som en serios uppfinnare och forskare och inne-
hade bla 75 patent inom olika omraden. Dock s6kte han aldrig patent
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for sina diamanter.

Hannay arbetade med vitskor vid héga tryck och temperaturer och
hans mal fér diamantsyntesen var att lata ett med kol mittat kolvite
sonderdelas vid sd hogt tryck och hog temperatur som mojligt. Han
fyllde darfér gevirspipor och mindre kanonrér med en kolmittad olja
erhillen genom destillation av ben. Nista problem blev att tillsluta
indarna utan att innehéllet sprutade ut. Han fann sa smaningom en
skicklig smed som lyckades dirmed. Allt som allt iordningsstillde
han 80 stycken ror. Roren var ca 50 cm langa och varierade 1 tjocklek
fran 3 tll 10 cm. Halet var alltid 1/2" i diameter. Nista steg var att
upphetta roren i en speciellt for indamalet uppbyggd ugn. Forsta
roret exploderade och demolerade dven ugnen. Den byggdes upp pa
nytt. Samma sak hinde igen, och igen, och igen. Av 80 rér explodera-
de alla utom 3! Hannay ger i sin artikel en mycket mélande beskriv-
ning av sina vedermddor. ’The continous strain on the nerves . . . and
in a state of tension in case of an explosion, induces a nervous state
which is extremely weakening, and when the explosion occurs it
sometimes shakes one so severely that sickness supervenes”.

Nigot av detta kidnner jag igen frin vira egna forsok. I de tre
lyckade forsoken aterfanns de kristaller som 1880 sindes till British
Museum och dir férklarades uppvisa alla tecken pa att vara diamant.
Flera forsok gjordes att reproducera metoden. Ingen lyckades emel-
lertid, och det hela glomdes bort tills diamanterna aterfanns 1942.

I och med termodynamikens allmidnna utveckling 6kade mojligheten
att ur gjorda matningar berikna under vilka tryck och temperaturer
grafit och diamant ir i jamvikt. Det visade sig att vid rumstemperatur
diamant ej ar en stabil form av kol vilket diremot grafit ar. I dag vet vi
att diamant ar stabil férst vid tryck 6ver 22000 bar. Att diamant
bevisligen inda forekommer vid atmosfirstryck beror naturligtvis pa
att reaktionshastigheten f6r omvandlingen diamant till grafit ir myc-
ket ldg vid normala temperaturer. Upphettas diamanten i luft borjar
den att brinna med en svagt blafargad ldga vid ca 500°C. Diamant ar ju
en form av kol som vi vet. Virmer man diamanten i vacuum eller i en
inert atmosfar omvandlas den snabbt till grafit vid omkring 800-C.
Ytterligare tva milstolpar pa vigen mot den higrande diamantsyn-
tesen var dirmed givna. Det behovs ett hogt tryck och kanske ocksa
en hog temperatur for att 6ka reaktionshastigheten. Nu visade emel-
lertid mitningar att jamviktstrycket mellan de bada kristallformerna
var proportionell mot temperaturen. Ju hogre temperatur — desto
hogre tryck. Det var svart av olika skal att goéra mitningar Gver
1000°C varfér jimviktskurvan diréver fick extrapoleras pa lampligt
sitt. Detta var av vitalt intresse fér en diamantsyntes och arbete
dirmed pagick lingt in pd 1950-talet. Tva aktuella sidana extrapole-
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ringar visas i fig 3. I skenet av vad vi i dag vet ir Berman-Simon’s
kurva mer korrekt dn Liljeblads.

Resultatet av de termodynamiska berikningarna gav en forklaring
till alla tidigare misslyckanden. Ingen hade arbetat i det diamantstabi-
la omradet vid ullrickligt hég temperatur for att kunna ha lyckats.
Samtidigt syntes en lyckad diamantsyntes allt mer fjirran. Hur skulle
man kunna dstadkomma dessa enorma tryck och dessutom vid héga
temperaturer? Alla kinda konstruktionsmaterial, som metaller, stil
och keramer har en grins for vilka pikanningar de kan utsittas for
utan att formférandras eller brista. Den gransen sjunker dessutom vid
hogre temperaturer. Sa tex tal ett bra stdl vid rumstemperatur dragpa-
kinningar om ca 9000 bar utan att plastiskt férandras. Vid 900°C til
det nistan ingenting. Hardmetall (volframkarbid) til kanske 20000
bar innan det brister.

Den som visade vagen ur detta dilemma var den amerikanske
fysikern och nobelpristagaren (1946) P W Bridgman.

Bridgman var pionjir och 1 princip grundaren av hogtrycksfysiken.
Under 1900-talets forsta halft var han professor vid Harvard och
studerande och kartlade hur materia och material av olika slag uppfor
sig under tryck. Han utvecklade sina utrustningar att motsta allt
hégre tryck — fran i borjan nagra tusen atmosfarer till upp till 400 000
atmosfirer. Volymen var emellertid mycket liten — bara nigra kubik-
millimetrar, men de konstruktionsprinciper han angav och de matme-
toder han utvecklade ir giltiga an i dag.

Bridgmans grundprincip var det si kallade stodtrycket, vilket inne-
bar att allt material som utsitts f6r tryck over plastisitetsgrinsen
maste stodjas upp av ett mottryck av sidan storlek att materialet inte
kan flyta. Det finns manga varianter for hur detta kan goras i prakti-
ken och vi skall hir och 1 en kommande artikel visa nidgra exempel.

Tryck kan definieras som kraft per ytenhet och det mits i olika
enheter. Med de stora tal vi hir talar om och med den osikerhet som
har funnits och finns i de olika mitmetoderna for mycket hoga tryck
kan vi sitta de olika enheterna likvirda:
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1940-talet

Baltzar
von Platen

1 at = 1 atm = 1kp/cm? = 10°N/m? =~ 0,1 M Pa = 1 bar.

I vart dagliga liv har vi mycket liten erfarenhet av storre tryck och
tryckindringar, trots att det, som Bridgman visat, paverkar materien
lika drastiskt som tex hoga temperaturer gor, fast i motsatt riktning.
Trycket i en bilring dr ca 2 bar, i en vattenledning ca 4 bar, i
angpannor 1 storre kraftverk 400—600 bar, i en gevirspipa just nar
skottet gatt ca 2000 bar. Nir dynamit exploderar i ett borrhil kan
tryck pd ndgra tiotusen bar byggas upp innan berget spricker. Militira
springamnen som detoneras ger stot- eller chockvagor dar en tryck-
front pa flera hundra tusen bar bildas. Varaktigheten ir emellertid
endast brakdelen av en sekund. Forst nir vi gar ner i jordens inre far
vi en naturlig milj6 for mycket hoga tryck. P4 havsbotten, dir den ar
som djupast, ar trycket ca 1300 bar. I jordskorpan stiger biade trycket
och temperaturen och ir vid jordens centrum 3,5 millioner bar och
temperaturen ca 10000 grader.

P W Bridgman var naturligtvis dven intresserad av diamantsyntesen
och han gjorde ett stort antal f6rsok att framfor allt omvandla grafit
direkt till diamant. Han utférde sidana forsok vid rumstemperatur
vid tryck anda upp till 400000 bar men utan framging. Han kunde
inte samtidigt bdde varma och trycksitta sina prov men vid négra
beskrivna experiment forsokte han férvarma grafiten. Han arbetade
iven med extrema kemiska reaktioner men utan storre framgang.

Av en egendomlig slump borjade tva av virldens storsta elektrotekni-
ska foretag, ASEA 1 Sverige och General Electric i USA att ungefir
samtidigt, under 1940-talets borjan, intressera sig for diamantsynte-
sen. Bada foretagen var vl dgnade for uppgiften. Inga foretag ar som
de elektrotekniska nir det giller teknisk bredd och méangsidighet och
teknologiskt kunnande. Bada foretagen 16ste ocksa problemet — efter
mer an 10 ars insatser — helt oberoende av varandra och helt utan
vetskap om vad den andre gjorde. Vad var di motivet? Knappast
kommersiellt och ej heller betingat av ett reellt behov av produkten.
Trots att diamant ar sillsynt rddde ingen egentlig brist. Intresset lag
nog pa bada hillen 1 utmaningen att kunna gora nigot som ingen
annan kunde och att dirmed vinna dn mer berommelse f6r respektive
foretag. En viss betydelse hade kanske ocksa inspiratorerna till pro-
jekten. I GE:s fall var det P W Bridgman, 1 ASEA:s fall Baltzar von
Platen.

Baltzar von Platen var kind i Sverige som meduppfinnare tillsammans
med Carl Munters av det termodynamiska kylskipet. Arbetet med
kylskapet utférdes som examensarbete vid KTH redan 1922. Paten-
ten koptes in av Electrolux och gav innehavarna betydande royaltyin-
komster under atskilliga dr framit. Efter en kortare anstillning vid
Electrolux bedrev von Platen under resten av sitt liv uppfinningsverk-
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samhet 1 egen regi. Hans goda rykte som uppfinnare holl linge i sig
och han hade sillan svérigheter att finna finansiarer till sina minga
uppfinnarprojekt.

Projekten var ofta fantasieggande och gav forhoppningar om stora
rikedomar till dem som var med och satsade fran borjan. Tyvirr blev
verkligheten von Platens virsta fiende. Projekten kunde nistan aldrig
fullfoljas utan avvecklades i fortid eller begrovs i tystnad och finansi-
aren hade blivit en erfarenhet rikare. I diamantprojektet var dock von
Platen partiellt med 4nda tll 1954.

Han borjade intressera sig f6r diamanter redan pé 30-talet. Vid den
tiden var tryck upp till 25000 bar aktuella och han beslot sig for att
konstruera en limplig utrustning som kunde dstadkomma tryck av
minst den storleksordningen inom mycket stora volymer. Den tinkta
hogtrycksutrustningen skulle besta av en regelbunden mangkérning
dar varje yta kunde paverkas av en stans, som tryckbelastades hydro-
statiskt.

Den s k diamantmaskinen byggdes i slutet av 30-talet och bestod av
en hogtrycksdel i1 form av en sfar, en hydrostatisk cylindrisk tryck-
kammare, samt ett presstativ. For att nd de givna forutsittningarna
kunde konventionell teknik ej anvindas. Tryckcylindern skulle arbe-
ta vid ett hydrostatiskt tryck om 7000 bar och ha en innerdiameter av
50 cm. Presstativet maste kunna ta upp krafter pa ca 14000 ton.
Konventionell teknik var utesluten. Inga smiden skulle kunna géras i
de dimensioner som hir erfordras. Von Platen valde di en gammal
teknik som pd ett mycket originellt satt tillimpades for det nya
andamalet, namligen bandlindning. Han kunde dirmed utnyttja ma-
terial med helt 6verlagsna hallfasthetsegenskaper sdsom plattvalsade
band av pianotrdd. Genom att linda cylinder och presstativ med ett
stort antal lager av forspanda pianotrddar med dimensionen 1X3 mm
kunde han bygga den erforderliga utrustningen. Samma princip ut-
nyttjas 1 dag 1 de s k QUINTUS-pressarna.

For sjalva hogtryckskammaren provades ett flertal geometriska
konstruktioner men efter en tid blev kuben den dominerande formen.

Von Platen sokte 1941 finansiellt stod hos Asea och 1 juni 1942 skrevs
ett avtal om ett gemensamt utvecklingsarbete. ASEA hyrde utrust-

ningen och stillde forskningspersonal till férfogande. 1945 flyttades
utrustningen till laboratoriet 1 Visterds, men placerades ater i Stock-
holm 1948 di i en nyinredd lokal i det av ASEA férhyrda Baltzar von
Platens laboratorium vid Gotgatan 16. Laboratoriet var inrett i det s k
Ebba Brahes palats, en magnifik byggnad fran 1600-talet som emel-
lertid under drhundrandens lopp forfallit djupt. Von Platen hade latit
inreda tvd plan i det gamla palatset, ett for laboratorium och ett fér
bostad. Hilften av torrdasset” pa girden byggdes om for hogtrycks-
utrustningen (fig 4) den andra halften anvindes fér sitt ursprungliga
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indamal. Miljon var minst sagt originell men kanske den ratta for ett
sa okonventionellt projekt.

Arbetet gick sakta framat. Hogtrycksutrustningen forfinades och
utvecklades for allt hogre tryck och temperatur. De syntesforsok som
gjordes var huvudsakligen inriktade pa direktomvandling av grafit,
men gav inte Onskade resultat. Von Platen var starkt engagerad 1 ett
flertal andra utvecklingsprojekt och 4gnade tidvis mycket liten tid at
diamantprojektet. Aven ASEA:s intresse och insatser varierade frin
tid till annan.

Vid arsskiftet 1949/1950 beslots att gora en fornyad satsning. Bla
anstilldes da forfattaren. ASEA 6vertog all utrustning och von Platen
kvarstod som konsult. Inom ASEA ansvarade inda sedan starten
Halvard Liander, forst i egenskap av foretagets laboratoriechef och
sedan som dess tekniske chef, fér diamantexperimenten. Han hade
starkt stod av sin foretridare som teknisk chef Ragnar Liljeblad. I

4. Interior fran hogtryckslaboratoriet Gotgatan 16. Bilden visar pressen med
hoégtryckscylindern. Foto E Lundblad 1953.
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laboratoriet fanns hela tiden verkmastare Fritz Wallin. Denne var en
sjalvlard teknisk begavning som kunde materialisera de flesta tekniska
snilleblixtar. Vidare fanns dir Gustav Eriksson som en mycket skick-
lig verktygsmakare och fran 1949 aven forfattaren.

Hogtrycksutrustningen bestod vid den hir tiden av ett klot, som
delats upp i sex sfariska segment. I centrum lag sjilva tryckkamma-
ren, som till sitt yttre hade formen av en kub (fig 5 0 6). Fran borjan
ar kuben storre in segmentens kvadratiska begransningsytor, varfor
klotet hoplagt kom att ha spalter mellan de olika segmenten. Alla
spalter avtitades med stalribbor och hela klotet omgavs av ett titslu-
tande metallskal. Det hoga trycket i centrumkuben erhélls genom att
klotet sinktes ner i en hydrostatisk tryckcylinder med bandlindande
vaggar. Toppen och botten bestod av plana lock. Den hopsatta cylin-
dern skots sedan in i det likaledes bandlidande stativet och blev
darmed en sluten enhet helt omgiven av kraftupptagande band.

Det hopsatta presstativet syns 1 fig 4. Genom olika anordningar
kunde mitkablar och elektrisk strom upp till 10000 ampere tillfors
den kubiska hogtryckskammaren. Denna hade maétten 75X75%75
mm och 1 dess inre byggdes de aktuella experimenten upp. For att fa
onskvirda tryck 1 kubens inre — vid den hir tiden ca 80000 bar —
maste dennas volym komprimeras likformigt ca femtio procent. Det-
ta astadkoms genom att pumpa in vatten eller alkohol i tryckcylin-
dern. Det uppkomna hydrostatiska trycket paverkade likformigt utsi-
dan av de sfiriska stansarna som genom att de fran borjan var dtskilda
med spalter kunde roras in emot kuben och dirmed krama ihop
denna. Forhillandet mellan stansens sfiriska ytteryta och dess kvad-
ratiska inneyta var 1:20 varfor ett hydrostatiskt tryck om 4000 bar
teoretiskt gav ett tryck pa kubens yta om 80000 bar. D3 trycket var

A. Cylinderkirlets viaggar. Den

NN = vertikala delen ir bandlindad
oA E. Tilledare for elektrisk strom
E
5 i g /H
7 4 H. Spalter
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2 7 45
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\\\\ \ =N NN 3 .
T s
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7 7 K
MT 5. Tvirsnitt av “klotet” och den
N \ hydrostatiska tryckcylindern.
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Riskabla
experiment

6. Klotet under montage. Stansarna var uppdelade i tre koncentriska skal,
gjorda av material med olika egenskaper. I mitten syns den kubiska hog-
tryckskammaren. Foto E Lundblad 1953.

hydrostatiskt fordelades det likformigt pa kubens alla sex sidor. Ku-
ben komprimerades och motsvarande tryck byggdes upp i dess inre.

Utrustningen var som framgatt av beskrivningen mycket komplice-
rad och stor noggrannhet fordrades vid tillverkningen av alla kompo-
nenter och vid hopmonteringen. Valet av material for de olika de-
taljerna var kritiskt och mycket av framgingarna berodde pa den
snabba allmanna materialutvecklingen vid den tiden.

Ett experiment tog tre—fyra médnader att forbereda.

Sjilva experimentet med trycksittning, mitning och uppvirmning
samt efterfoljande demontage gick snabbare och kunde genomféras
pa en dag, sivida inte allting exploderade efter nagra minuter. Detta
hinde ritt ofta och jag har stark forstielse for de kinslor som Hannay
sa malande beskrev.

Vi arbetade lingt utanfér kind teknik och normer. Nigon be-
provad praxis fanns inte. Inga olyckor hinde emellertid, vilket kanske
mest far tillskrivas forsynens vilvilja. Speciellt kritisk blev situationen




Nya férsék

Vara kristaller
var diamanter

nar vi sedermera overgick till energirika kemiska blandningar for
uppvarmningen. Dessa var bade explosiva och giftiga. Turligt nog
kande inga skyddsinspektorer till vad vi sysslade med.

Ett flertal forsok gjordes med olika grafitsorter bla dven med grafit
orienterad 1 c-planet dock utan framging. Stor méda lades ocksé ner
pa kalibrering och mitning av tryckfordelningen i kuben. Dessa
mitningar kunde endast goras vid rumstemperatur varfor forhallan-
dena vid hogre temperaturer maste beriknas. Matmetoderna var base-
rade pa Bridgmans arbeten och har senare visat sig vara belastade med
ett systematiskt fel som gav for hoga virden. Vilka tryck vi verkligen
hade vid de aktuella temperaturerna om drygt 2000° C vet vi ej men
de bor ha legat mellan 60000 och 80000 bar. Nir vi sedan 6vergick
till kemisk uppvirmning blev hela kubens innehill plastisk och fick
ddrmed samma tryck som det nominella.

Framemot 1951 6vergav vi tanken pa direktomvandling av grafit. (I
dag vet vi att tryck om 125000 bar vid drygt 3 000° C behdves harfor)
och provade nédgra kemiska reaktioner som fristillde kol, idven dir
utan framgéng.

Under 1952 blev det aktuellt att prova losningsmedel for kol.
Tanken var att flera metaller skulle provas och att dessa skulle mittas
med kol vid temperaturer 6ver metallens smaltpunkt. Den mittade
smaltan skulle sedan sakta fa svalna och stelna under s hogt tryck att
man var vil inne 1 den diamantstabila zonen av jimviktskurvan. Det
utfillda 6verskottskolet skulle dd endast kunna kristallisera i form av
diamant. Som l6sningsmedel valde vi jarnkarbid for att fi ett si
titpackat system som mojligt. For uppvirmning anvindes en termit-
blandning bestidende av bariumsuperoxid och magnesium. Denna gav
temperaturer upp till 2200° C och en avsvalningstid pd nigra minu-
ter. Vid denna temperatur l6ser jirn 11 % kol.

Vid nagra av de foljande forsoken reagerade jirn-kolblandningen
med termiten och inga positiva resultat erhélls.

I borjan av februari 1953 gjordes ett nytt f6rsok, nu med jirn-
kolblandningen innesluten i ett skal av platina och tantal. For att
kontrollera att reaktionsforhillandena var de ritta lades dven in en
diamant med 5 mm kantlingd samt 1 carat diamantpulver av en viss
typ.

Trycksittningen gjordes den 16 februari och gick lugnt och stilla.
Trycket var 83000 bar och hélls konstant under en timmes tid. Vid
den efterféljande demonteringen aterfanns tantal-platina-kulan intakt
och 1 denna de ilagda diamanterna. Den stora kristallen var nu icke
langre transparent. Detta visade sig sedermera bero pa ytsprickor.

Vi var nu sikra pd att experimentet genomforts 1 ett tryck-tempera-
turomride dir diamant hela tiden var den stabila fasen. Hade si inte
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Publicering
férdréjdes

varit fallet skulle de ilagda diamanterna snabbt ha grafitiserats. Tan-
tal- och platinaskalen var hopsmalta, vilket visade att de beriknade
temperaturerna hade uppnitts. Kvarvarande jirn-grafit-blandning
undersoktes nu mycket noggrann och i en fraktion iterfanns ett 50-tal
sma kristaller som vid preliminira prov skulle kunna vara diamanter.
Niégra av dessa lades i ett tunnt preparatrdr, som forseglades, och
sandes till Stockholms Hogskola for rontgenanalys.

Vira diamantf6rsok hade av flera skil héllits hemliga och endast en
mycket begrinsad krets kiande till vad vi sysslade med. Projektet
refererades alltid uill med sitt kodnamn — QUINTUS och ingen pa
Hogskolan kunde forstd min oholjda glidje nir det bekriftades att
provet inte kunde vara ndgot annat dn diamant.

Ett nytt forsok gjordes den 24 maj 1953, nu utan nigra ilagda
diamanter. Resultatet blev detsamma — likas vid ett forsok utfort
den 25 nov 1953. Denna ging gjordes rontgenundersdkningen av en
helt annan person in tidigare, men med samma besked — provat
kunde bara vara diamant. Fig 7 visar nigra av de forsta diamanter som
bevisligen gjorts artificiellt.

Hir skulle historien kunna vara slut men den visade sig fa en an mer
dramatisk fortsittning. Nar de lyckade resultaten var bekriftade be-
stimde ASEA:s styrelse att avvakta med sivil publicering som
patentansokan.

De bestimde att vara forsok skulle fortsitta med syftet att battre
klarligga metoder och villkor f6r diamantsyntesen for att diarmed
kunna fa ett bra underlag for en patentansokan. Vi var inte heller helt
sakra pa att det gick att patentera nagot som ju var Skapare redan
gjort. Under tiden skulle naturligtvis all publicitet undvikas. Att det-
inte var nagon bradska understroks ocksd av de informationer P W
Bridgman limnat vid ett besok 1951. Han sade sig da inte kinna till
nagon annan som sysslade seriost med diamantforsok.

Chocken blev dirfor stor nar vi i morgontidningarna den 15 febr
1955 liste om General Electric i USA och deras lyckade diamantsyn-
tes. Nyheten hade presenterats vid en stor presskonferens dagen
innan och fick stor world-wide publicitet. De informationer som gavs
preciserades den 9 juni 1955 1 en artikel i Nature under rubriken
”’Man-Made Diamonds”. Man visade bilder pa de forsta diamanterna
(fig 8), en bild av den hydrauliska pressen man anvint samt fotografi-
er pa de inblandade forskarna F P Bundy, H T Hall, H M Strong och
R H Wentorf. Vidare att diamanterna vixte i det diamantstabila
omradet och att de bildades spontant. Ingenting mera. Vi tolkade den
bristande informationen som naturlig om deras patentansokningar ej
var offentliggjorda eller under utarbetande.

Den 16 april samma ar gick ASEA ut med ett pressmeddelande om
ASEA:s forsok tva ar tidigare. Mycket liten information gavs om hur




General Electric

7. ASEA:s forsta syntetiska diamanter. Foto E Lundblad.

diamanterna gjorts, annat dn vid hoga tryck och temperaturer. De
sparsamma informationerna som limnades blev sedan en belastning
for ASEA vid den kommande patentstriden. For patentstrid blev det,
och det av en storleksordning som sillan férekommer i1 Sverige.

Idag vet vi hur General Electric (GE) gjorde sina diamanter. De
liksom ASEA startade vid 40-talets borjan bla i samarbete med P'W
Bridgman. Arbetet lag sedan nere nigra dr men togs upp igen 1951.
Forst studerades jaimnviktskurvan och reaktionshastigheten for dia-
mant till grafit, och detta resulterade i forvissningen om att tryck
mellan 50000 och 100000 bar var nédviandiga och temperaturen &ver
1700°C. For att na dessa forhéllanden utvecklades vidare nigra av
Bridgmans apparater och efter nigra ars arbete hade man den sk
“Belt” apparaten fardig (fig 9). Konstruktionsmaterialet var dir vi-
sentligen hdrdmetall. Apparatens funktion méjliggjordes till stor del
av tillgdngen av ritt titningsmaterial. GE kom hir fram till ett natur-
mineral ”pyrophyllit” som 4n idag anvindes 1 all hogtrycksutrust-
ning. ASEA anvinde ett likartat material, tiljsten eller talk, som
emellertid har nagot simre egenskaper. ”Belt” apparaten hade en
hogtryckskammare om ca 1 cm?® och var litt och snabb att arbeta
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9. ”Belt” apparat.

Vem var forst?
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8. General Electrics forsta diamant.

med. Idag anvindes denna grundkonstruktion for all kommerisell
diamantproduktion.

GE provade alla de reaktioner och system vi tidigare nimnt. Di-
rektomvandling lyckades aldrig, inte ens vid 100 000 bar och 4 000°C.
Det forsta lyckade forsoket gjordes med en ilagd groddiamant, kand
till storlek och vikt. Denna omgavs av en jirnfolie och en blandning
av natrium- och bariumkarbonat. Denna blandning frigav kol nir den
upphettades. Ett forsok gjordes vid 54 000 bar och resulterade i ett
antal diamanter klart skilda frin den ilagda.

Nista forsok gjordes ocksd med groddar av diamanter lagda i ror av
jarnsulfid och grafit och tillslutna med tantalskivor. Man fick ett antal
trianguldra diamanter klart skilda frin de ilagda groddarna. GE fort-
satte sedan med ett flertal andra system som ocksd gav diamanter,
men det ar intressant att se hur forbluffande lika ASEA:s de forsta
lyckade forsoken var. Anda férekom, som nimnts, inget samarbete
foretagen emellan.

Av minga skil, dock frimst patentmissiga, avslojades detaljerna i de
anvinda processerna forst mot slutet av 50-talet. GE kom da ut med
ett antal patent och beskrev dven i den vetenskapliga litteraturen
ingdende hur diamantsyntesen gatt till. Det visade sig att GE aven
patenterat diamanterna som sidana och for att markera skillnaden
mot naturens, kallade de dem ”Man-Made Diamonds”.

H Liander och E Lundblad beskrev 1960 ingdende ASEA :s forsok i
en artikel i Kungl Vetenskapsakademiens serie ARKIV for Kemi hifte
16.

Frigan om vem som gjorde diamanter férst ar inte sd latt att
besvara. Det ir ingen tvekan om att de inom ASEA engagerade
forskarna med stdd av von Platens hogtrycksutrustningar kalenda-
riskt var forst. Uppfinningar och upptickter brukar emellertid av
praxis tillerkidnnas den som forst lamnar in en patentansokan eller pa
annat sitt forst publicerar sina resultat. Helst skall daven resultatet
kunna reproduceras av nagon utomstdende.

[ alla dessa avseenden var forskarna vid General Electric forst. I
litteraturen varierar allokeringen med 6vervikt mot GE. I skenet av
vad som nu ir kint om diamantsyntesen kan alla tidigare forsok
avfirdas. De forsta syntetiska diamanterna gjordes den 16 febr 1953.




Summary

Bade ASEA och GE fortsatte sitt utvecklingsarbete fram till kom-
mersiell produktion, och jag skall i en kommande artikel beskriva
detta och inte minst den virldsomfattande patentstriden som pégick
under hela 60-talet.

On the art of making diamonds

Diamond is the hardest, the most refractive, the best insulator, the best heat
conductor and also the rarest of all known materials. It is also unique in that
it really should not exist—and despite all these properties diamond is nothing
other than pure carbon—one of the most abundant elements on earth. Ever
since this was discovered by Lavoisier 1792 man has been interested in
converting carbon into its rare diamond form.

Up to the mid fifties many attempts were made by the most eminent
scientists of there day to synthesize diamond. We recall names such as ] B
Hannay, H Moisson, Sir Charles Parsons and P W Bridgman. Many of them
Nobel Prize Winners, however not for diamond making.

Hannay is known for that his diamonds really exist. A small sample
labelled “Hannay’s synthetic diamonds” was rediscovered at the British
Museum shortly before the Second World War and aroused considerable
interest in the scientific world. They were examined by famous crystallogra-
phers by X-ray analysis and proved without doubt to be diamonds.

He used for his experiments seald gun barrels filled with bone distillate and
heated red-hot in a furnace. Of altogether 80 experiments only 3 were
successful. In most of the other both the tube and the furnace burst. His
diamond sample has been reexamid over and over again and presently most
evidence seems to be against him.

H Moissan was one of France’s most honoured scientists. He was first to
develop fluorine and he also invented the electric arc furnace. 1906 he was
awarded the first Nobel Prize in chemistry. Today he is mainly remembered
for his attempted diamond synthesis. Moissan’s method was to make a
solution of carbon in iron of very high temperatures and then to quench the
melt in water. His idea was that the outer part of the molten iron should
solidify and form a rigid skin that would help to build up a presssure at the
central core when the metal there solidified and expanded.

Moissan found some crystals which tested were positive for diamond. No
samples are, however, left for examination. Moissans’s reputation was such
that no one ever doubted his result. Later his work was repeted by others
who all found the same type of crystals. Modern X-ray analysis, however,
identified them to be carbides.

P W Bridgman, Nobel Prize in physics 1946 and founder of high pressure
physics, made experiments to convert graphite by applying pressure of up to
400000 bar, but without success. He also made many attempts to extend the
pressure—temperature relationship of the eqilibrium line of graphite and
diamond.

Most famous became the extrapolation of this line by Berman and Simon,
who found a linear relationship between temperature and pressure which has
later been confirmed by experiment. Sufficient knowledge was now awailable
of the true nature of carbon and its two crystalline forms to hope for a
succesful synthesis.

By coincidense and without knowledge of each others work this was done
by two large electrical companies, ASEA in Sweden and General Electric
(GE) in the USA.
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In February 1955 GE announced at a press conference that they had
succeded in making diamond in the laboratory. They had used high pressures
and temperatures and catalysts for the conversion.

All the modern technique of indification had been used and there was no
doubt about the results. The process had been repeated many times and GE
would now go into commercial production.

Shortly after the GE announcement, ASEA published a newsletter in
which they stated that they had been engaged in diamond synthesis for more
than a decade and that they hade mad their first diamonds as early as 1953 and
that they would also be going into production. They had delayed their
announcement only to sort out patent problems.

The break-through for both companies came with the successful develop-
ment of suitable high pressure apparatuses and the use of solvents for graphi-
te.
The ASEA apparatus was based on a design by Baltzar von Platen and the
synthesis carried out by a team supervised by H. Liander and including R
Liljeblad, F Wallin and the author.

Active in the GE team were F P Bundy, H T Hall, H N Strong and R H
Wentorf supervised by H A Nerad.

The first successful synthesis by ASEA was carried out on 16th February
1953 in a mixture of graphite, ironcarbide and tantalum heated by a barium
thermite reaction. Pressure around 80000 bar and temperature around
2400°C. Coincidently the GE first synthesis also involved iron, tantalum and
barium.

The high pressure apparatus used by ASEA is described in detail.

Patent application were not published until 1959 when a couple of GE
patents appeared shortly followed by ASEA’s. GE was undoubtly first in
announcing their success and also first in applying for a patent. In many
publications therefore the first successful diamond synthesis is credited GE
although there is no doubt that the first diamond was made by ASEA on 16th
February 1953.




