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Дан обзор результатов применения процесса самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС) для по-
лучения жаропрочных никелевых сплавов и композитов на основе карбида титана (TiC) и никеля. Для уменьшения хруп-
кости предложено заменить фазу TiC на карбосилицид титана Ti3SiC2 и применить процесс СВС для получения каркасно-
го композита Ti3SiC2–Ni. Никель для пропитки каркаса Ti3SiC2 вводился в трех вариантах: с добавлением в реакционную 
смесь; в виде брикета, размещенного между двумя брикетами СВС-шихты; аналогично второму варианту, но с барьер-
ными слоями из бумаги между брикетами никеля и шихты СВС. Показано, что во всех вариантах расплав Ni препятствует 
образованию МАХ-фазы карбосилицида титана, приводя к его деградации. Введение Ni в реакционную смесь по первому 
варианту позволило получить однородный композиционный материал, пористость которого с ростом концентрации Ni до 
50 % уменьшилась практически до нуля. В случае размещения Ni-брикета между двух прессованных брикетов СВС-шихты 
удавалось расплавить сравнительно небольшое количество никеля (23–29 % от массы образцов синтезируемых компо-
зитов), которого не хватало для полного заполнения пористых слоистых каркасов Ti3SiC2. При добавлении в Ni-брикет 20 % Si 
увеличивалась глубина пропитки, снижалась степень деградации МАХ-фазы в месте пропитки, формировался более од-
нородный композиционный материал, состоящий из пористого каркаса фаз TiC, TiSi2 и Ti3SiC2, частично заполненных ме-
таллическим никелем при инфильтрации раcплава Ni(Si). 
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Amosov A.P., Latukhin E.I., Ryabov A.M. 
SHS process application in Ti3SiC2–Ni composite fabrication

The paper reviews the results of using the process of self-propagating high-temperature synthesis (SHS) to obtain high-temperature 
nickel alloys and composites based on titanium carbide (TiC) and nickel. In order to reduce the brittleness of these composites, it 
was proposed to replace the TiC ceramic phase by the MAX phase of titanium silicon carbide (Ti3SiC2) and use the SHS process to 
obtain a Ti3SiC2–Ni skeleton composite. Nickel for Ti3SiC2 skeleton infiltration was introduced in three variants: by introducing to 
the reaction mixture; in the form of a briquette located between two SHS charge briquettes; and similar to the second variant, but 
with the barrier layers of paper between the Ni and SHS charge briquettes. It was shown that Ni melt in all three variants prevents 
the formation of the titanium silicon carbide MAX phase thus leading to its degradation. Ni introduction into the reaction mixture 
according to the first variant made it possible to obtain a homogeneous composite, which became almost non-porous with an 
increase in Ni concentration up to 50 %. When the Ni briquette was placed between two compacted briquettes of SHS charge, it 
was possible to melt a relatively small amount of Ni (23–29 % of the mass of synthesized composite samples), which was not enough 
to completely fill the porous layered skeletons of Ti3SiC2. 20 % of Si added to the Ni briquette increased infiltration depth, lowered 
the degree of MAX phase degradation at the infiltration point, and formed a more homogeneous composite consisting of a porous 
skeleton of TiC, TiSi2 and Ti3SiC2 phases partially filled with metallic nickel during Ni(Si) melt infiltration.
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Введение

В настоящее время никелевые сплавы являются 

основным жаропрочным материалом для изготов-

ления наиболее ответственных деталей газотур-

бинных двигателей и энергетических установок 

и остаются перспективным материалом для даль-

нейшего усовершенствования и использования в 

ближайшем будущем [1—4]. Но традиционное ле-

гирование этих сплавов такими элементами, как 

W, Mo, Cr, Co, Hf, Ti, Nb, полностью себя исчер-

пало, уступив легированию остродефицитными 

элементами, в первую очередь рением, притом что 

Россия практически не имеет природных источни-

ков ренийсодержащего сырья [3, 4]. Легирование 

достигло такого предела, что снизилась эффектив-

ность гомогенизации слитков вследствие дендрит-

ной и зональной неоднородности, возникновения 

пор, рыхлот и микротрещин, пластичность слит-

ков значительно уменьшилась, что привело к рез-

кому увеличению трудоемкости их производства 

и расходу металла, стало препятствием на пути их 

промышленного освоения. 

Переход к технологии порошковой (грануль-

ной) металлургии позволил в определенной ме-

ре избежать указанных недостатков, обеспечить 

высокий уровень гомогенности, прочностных 

свойств, коэффициента использования материа-

ла, однако обусловил необходимость организации 

сложного производства высококачественных по-

рошков жаропрочных никелевых сплавов, в целом 

повысил стоимость производства изделий из этих 

сплавов. Перспективным направлением является 

также разработка интерметаллических никелевых 

сплавов на основе интерметаллических соеди-

нений никеля Ni3Al и NiAl. Дальнейший прорыв 

в области жаропрочных никелевых сплавов свя-

зывается с металлическими композиционными 

материалами (МКМ) с матрицей на основе нике-

ля — как с эвтектическими МКМ с взаимопрони-

кающим армирующим каркасом из нитевидных 

кристаллов карбидов тугоплавких металлов, так и 

с дисперсно-упрочненными МКМ с армирующей 

фазой из частиц оксидов тугоплавких металлов. 

Достойный вклад в решение указанных про-

блем развития жаропрочных никелевых сплавов 

может внести использование достижений техно-

логии самораспространяющегося высокотемпе-

ратурного синтеза (СВС), или синтеза горением, 

современное состояние которой по разработке 

перспективных материалов и покрытий представ-

лено в обзоре [5]. Наибольшие ожидания связаны 

с разработками по СВС-металлургии, основанной 

на сжигании металлотермитных смесей порошков 

оксидов элементов с металлом-восстановителем 

Al, образовании жидких продуктов горения (рас-

плавов) и их фазоразделении под действием грави-

тационных или центробежных сил [6—9]. Таким 

методом получены слитки жаропрочных никеле-

вых сплавов ЖС6У и ХТН 61 с более гомогенной 

структурой и мелкими включениями карбидов и 

интерметаллидов, чем у одноименных промыш-

ленных сплавов; слитки композита с интерметал-

лической матрицей Ni—Al (мас.%: Ni — 52,0; Al — 

22,4; Co — 16,9; Cr — 4,0; Mo — 4,0; Ti — 1,4; B — 

0,05; Zr — 0,05), в которой равномерно распределе-

ны округлые включения карбидов хрома и титана; 

слитки интерметаллического сплава NiAl—Cr—

Co—Hf с последующими индукционным перепла-

вом и плазменным центробежным распылением в 

сферические порошки размером 40—150 мкм, пол-

ностью удовлетворяющие требованиям техноло-

гий гранульной металлургии и аддитивного про-

изводства. СВС-металлургия позволяет снизить 

время изготовления жаропрочных материалов, 

применять простое высокотемпературное обору-

дование и минимизировать потребление энергии 

по сравнению с традиционной металлургией этих 

материалов.

Отмеченный выше литой композит с интер-

металлической матрицей Ni—Al является дис-

персно-упрочненным частицами карбидов хрома 

и титана с небольшим их количеством (Cr — 4,0, 

Ti — 1,4 мас.%), что является ограничением жид-

кофазной СВС-металлургии, так как при большом 

содержании армирующей фазы теряется текучесть 

расплава. Известно, что металлокерамические 

композиты (МКК) можно разбить на два вида: 

каркасные и матричные. Каркасные МКК состоят 

из двух взаимопроникающих непрерывных карка-

сов — металлического и керамического, а матрич-

ные — из непрерывной металлической матрицы и 

прерывистой, распределенной в матрице керами-

ческой фазы в виде дисперсных частиц, волокон 

или слоев [10—12]. Жесткий керамический каркас 

при большом объемном содержании керамической 

фазы обеспечивает такие преимущества, как луч-

шая износостойкость и возможность сохранения 

несущей способности при высоких температурах, 

приближающихся к температуре плавления ме-

талла. Еще в 1980-х годах было показано, что при 

термовакуумной обработке и сжигании шихтовых 
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заготовок в термовакуумной камере можно полу-

чить пористые каркасы из различных тугоплавких 

соединений, в том числе TiC, с пористостью по-

рядка 50 % и прочностью в 1,5—3,0 раза большей, 

чем у аналогичных спеченных материалов той же 

пористости [13]. Объяснялось это тем, что очень 

высокие температуры СВС и самоочистка от при-

месей приводят к образованию сильных связей 

между частицами продуктов горения, их сварке 

с формированием пористого каркаса. Пропитка 

(инфильтрация) пористого каркаса TiC расплавом 

жаропрочного никелевого сплава ЖС6У при тем-

пературе 1450 °С в течение 20—25 мин позволила 

получить образцы металлокерамического каркас-

ного композита, предел текучести которого при 

t = 1100 °С превысил в 2,5 раза аналогичный пока-

затель сплава ЖС6У. 

Приведем еще два более современных примера. 

При изготовлении каркасного композита TiC (70—

80 мас.%) / Ni3Al (30—20 мас.%) сначала синтезиро-

вали каркас TiC методом СВС, а затем по обычной 

технологии провели инфильтрацию каркаса рас-

плавом Ni3Al при t = 1450÷1550 °С за 40—240 мин 

без приложения давления [14]. Пористый каркас 

с однородной структурой и взаимосвязанной по-

ристостью из интерметаллических соединений 

системы Al—Cr был синтезирован методом СВС с 

нагревом в микроволновой печи, а затем пропиты-

вался расплавами алюминия и меди по технологии 

литья под давлением [15]. В приведенных приме-

рах процесс СВС пористых керамических карка-

сов выполнялся на простом оборудовании за ко-

роткое время и с низким энергопотреблением, но 

это была только первая стадия двухстадийной тех-

нологии получения каркасных металлокерамиче-

ских композитов. Вторая стадия — инфильтрация 

каркаса — осуществлялась длительное время при 

высоких температурах, т.е. при большом энергопо-

треблении и на более сложном оборудовании.

Традиционная технология получения каркас-

ных МКМ является двухстадийной: сначала пу-

тем неполного спекания изготавливают пористый 

каркас из керамики, а затем осуществляют про-

питку каркаса расплавом металла или его сплава. 

Двухстадийная технология требует больших энер-

гозатрат и дорогостоящего оборудования не толь-

ко для получения каркаса, но и для расплавления 

металла и процесса пропитки. В этой связи для по-

лучения каркасных МКМ заслуживает внимания 

исследование возможности применения односта-

дийной технологии СВС, в которой процесс СВС 

используется как для изготовления керамического 

пористого каркаса, так и, одновременно, для рас-

плавления металла, которым пропитывается этот 

каркас. При этом СВС-каркас может иметь повы-

шенную прочность по сравнению с аналогичным 

спеченным каркасом. Такая одностадийная техно-

логия СВС впервые была применена в 1975 г. при 

изучении возможности получения композицион-

ных материалов в режиме горения, когда сжига-

лась смесь порошков (1 – x)(Ti + 0,7C) + x(0,9Mo +

+ 0,1Re), в которой содержание металлической 

связки x менялось от 5 до 50 мас.% [16]. Продукт 

горения по составу представлял собой твердый 

сплав TiC0,7 —Mo(Re), который при x  25 % содер-

жал также примесь Mo2C. Это исследование вы-

явило главный недостаток метода СВС — значи-

тельную пористость синтезируемых композитов, 

для уменьшения которой было предложено соче-

тать СВС с высоким давлением газовой среды, или 

с силовым компактированием, или с действием 

центробежных сил в центрифуге. 

В дальнейшем была разработана одностадий-

ная технология силового СВС-компактирования 

для получения однородных и функционально-гра-

диентных изделий из безвольфрамовых твердых 

сплавов с большим содержанием керамической 

фазы (от 50 до 94 мас.%), во многих случаях на ос-

нове карбида титана с никелем [5, 13, 17]. В этой 

технологии порошок металлической связки или 

вводился в исходную смесь реагентов (шихту) для 

СВС керамической фазы, или располагался в ви-

де отдельного металлического слоя, прилегающе-

го к слою шихты. В первом случае металлический 

порошок плавился в процессе СВС и оставался 

внутри образующегося пористого керамического 

каркаса продуктов СВС. Во втором случае метал-

лический слой расплавлялся от тепловыделения в 

шихтовом слое и пропитывал пористый керамиче-

ский каркас продуктов СВС, сформировавшийся 

на месте соседнего шихтового слоя, под действи-

ем капиллярных сил смачивания или/и давления 

компактирования. 

Методом силового СВС-компактирования из-

готавливались синтетические твердые инстру-

ментальные материалы марки СТИМ с высокими 

плотностью и твердостью, но малой пластично-

стью и высокой хрупкостью, не пригодные из-за 

этого в качестве конструкционных жаропрочных 

материалов, например, в газотурбинных двигате-

лях, где материалы должны обладать высокими 

трещиностойкостью и ударной прочностью [4]. 
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Для такого применения нужен керамический кар-

кас не из высокотвердого, очень хрупкого TiC, а из 

более пластичного, вязкого керамического мате-

риала, например из МАХ-фазы. 

Под МАХ-фазой понимается тройное соеди-

нение, отвечающее формуле Mn+1AXn, с гексаго-

нальной плотной упаковкой, где М — переходный 

металл, А — элемент А-подгруппы таблицы Мен-

делеева, Х — углерод или азот [18]. В МАХ-фазах 

сочетаются лучшие свойства металлов и кера-

мики. Как металлы они электро- и теплопровод-

ны, сравнительно пластичны, имеют высокий 

уровень трещиностойкости и термостойкости, 

обрабатываются резанием. Как керамика они об-

ладают низкой плотностью, высокими модулями 

упругости, жаростойкостью и жаропрочностью. 

МАХ-фазы получают разными способами, среди 

которых наиболее простым и наименее энерго-

затратным является СВС. Этим способом син-

тезированы МАХ-фазы в химических системах 

Ti—С—Al (карбоалюминиды Ti2AlC и Ti3AlC2) и 

Ti—С—Si (карбосилицид Ti3SiС2) [19—23]. Если 

сравнить прочность МАХ-фаз на изгиб, то самой 

прочной будет фаза Ti3SiС2 (306—460 МПа), ме-

нее прочными — фазы Ti3AlC2 (170—340 МПа) и 

Ti2AlC (275 МПа) [17]. Наиболее термически ста-

бильна из них фаза Ti3SiС2, у которой температу-

ра разложения составляет 2300 °С и может пони-

жаться при наличии примесей. Карбосилицид 

титана Ti3SiC2 в компактном однофазном состо-

янии, изготовляемый главным образом горячим 

прессованием, выделяется высокими значениями 

модулей упругости и сдвига (330 и 135 ГПа), име-

ет высокую трещиностойкость (4—7 МПа·м–0,5), 

хорошо противостоит термоудару, жаростойкий и 

жаропрочный (1000—1300 °С) [24]. На основании 

этих данных МАХ-фаза карбосилицида титана 

Ti3SiС2 была выбрана в настоящей работе для ис-

следования возможности использования простого 

энергосберегающего процесса СВС для односта-

дийного получения каркасного металлокерамиче-

ского композита с никелевой связкой Ti3SiС2—Ni 

из сравнительно недорогих порошков составляю-

щих его элементов, который мог бы стать основой 

нового никелькерамического материала с повы-

шенной жаропрочностью при малой массе (плот-

ность карбосилицида титана (4520 кг/м3) в 2 раза 

меньше плотности никеля (8900 кг/м3)). 

Необходимо отметить, что в 2005 г. предпри-

нималась попытка получить композит Ti3SiС2—Ni 

методом традиционной порошковой металлургии, 

однако ее нельзя признать удачной [25]. Порошок 

Ti3SiС2, содержащий 7 об.% примеси TiC, смеши-

вался с порошком никеля (10—40 мас.%), прессо-

вался под давлением 100 МПа и спекался в вакууме 

при температуре 1450 °С в течение 90 мин. Спечен-

ные образцы композита получились со слоистой 

пористой структурой. Атомы Ni мигрировали по 

направлению к поверхности, формируя поверх-

ностный слой металлического эксудата неболь-

шой пористости с частицами Ti3SiC2 и TiC. Под 

ним находился промежуточный слой с большей 

пористостью. Наконец, внутренняя часть образ-

цов содержала очень мало никеля и представляла 

собой высокопористую структуру из слегка спе-

ченных частиц Ti3SiC2 и TiC. Такая своеобразная 

неоднородная слоистая пористая структура образ-

цов была объяснена плохой смачиваемостью меж-

ду Ti3SiC2 и Ni в условиях изготовления композита 

Ti3SiС2—Ni. Было также высказано предположе-

ние, что для достижения однородной структуры и 

высоких механических свойств композита необхо-

димо в исходную смесь порошков ввести соответ-

ствующие добавки для спекания, которые улучшат 

смачиваемость и взаимодействие на поверхности 

контакта Ti3SiС2 и Ni. В связи с этим является ак-

туальным исследование возможности изготовле-

ния композита Ti3SiС2—Ni в условиях процесса 

СВС, протекающего при более высокой темпе-

ратуре, что должно способствовать улучшению 

смачивания каркаса Ti3SiC2 никелем, так как при 

повышении температуры смачиваемость никелем 

керамической фазы, например TiC, улучшается 

[26]. Кроме того, важно было исследовать влияние 

легирования никеля кремнием на возможность 

получения металлокерамического композита в ус-

ловиях СВС. 

Материалы и методы эксперимента

Для исследования использовались следующие 

материалы: порошок титана марки ПТС (чисто-

та 97,95 %1; средний размер частиц d = 100 мкм), 

порошок никеля карбонильного ПНК-1Л8 (99,7 %; 

d < 20 мкм), порошок кремния Кр0 (99,1 %; d =

= 5 мкм), углерод технический марки П-701 (99,7%; 

d = 70 нм, средний размер агломератов 1 мкм). 

Для удаления влаги исходные порошки подверга-

ли сушке при t = 60÷70 °С. Смешивание порошков 

1 Здесь и далее мас.%.
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производили в шаровой мельнице в течение 1 ч. 

Для синтеза Ti3SiC2 применяли шихту СВС, пред-

ставляющую собой исходную смесь порошков ти-

тана, кремния и углерода (сажи) с соотношением 

компонентов 3Ti + 1,25Si + 2C, так как ранее про-

веденные исследования показали, что в процессе 

СВС происходит интенсивное испарение кремния 

и избыточное содержание кремния способствует 

повышению содержания МАХ-фазы в продуктах 

синтеза [22, 27]. 

Из порошковых смесей односторонним прес-

сованием формовали шихтовые брикеты в форме 

цилиндра ∅ 23 мм массой 10 г и ∅ 40 мм массой 

20 г. Пористость шихтовых брикетов составляла 

~50 %. Опыты проводили в 3 вариантах. В вариан-

те 1 порошок никеля добавляли в СВС-шихту и ис-

пользовали шихтовые прессованные порошковые 

брикеты из смесей состава (100 – x)(3Ti + 1,25Si +

+ 2C) + xNi, где x = 0, 10, 20 и 50 % — содержание ни-

келя. В варианте 2 отдельно прессовали порошко-

вые брикеты из никеля массой 6 и 8 г в пресс-фор-

ме ∅ 23 мм, а также массой 12 г в пресс-форме 

∅ 40 мм, которые затем располагали между двумя 

шихтовыми брикетами 3Ti + 1,25Si + 2C массой 

10 г каждый для ∅ 23 мм и массой 20 г каждый для 

∅ 40 мм (рис. 1). 

Для исследования влияния легирования ни-

келя кремнием также прессовали порошковые 

брикеты ∅ 40 мм из смеси порошков, никеля и 

кремния (Ni — 10 г, Si — 2 г), которые по варианту 2 

располагались между двумя шихтовыми брикета-

ми 3Ti + 1,25Si + 2C массой 20 г и ∅ 40 мм. 

В варианте 3 опыты проводили так же, как и в 

варианте 2, но между прессованными брикетами 

3Ti + 1,25Si + 2C и никеля размещались барьерные 

слои из обычной писчей бумаги. 

Шихтовый брикет по варианту 1 или сборку из 

брикетов по вариантам 2 и 3 помещали в засыпку 

из просушенного речного песка на глубине 15—

20 мм [23]. Зажигание шихтовых брикетов прово-

дилось нихромовыми электрическими спиралями 

с помощью запальной смеси, представляющей со-

бой ту же шихту СВС, но в насыпном виде. За счет 

тепла реакции СВС, инициируемой в шихтовых 

брикетах и приводящей к образованию пористого 

каркаса Ti3SiC2 в этих брикетах, никель (или ни-

кель с кремнием) в среднем брикете нагревался, 

плавился и мог пропитывать пористые продукты 

реакции верхнего и нижнего брикетов или только 

одного из них. После остывания получались верх-

ний и нижний образцы композита Ni—Ti3SiC2 или 

Ti3SiC2, если пропитки не было.

Фазовый состав продуктов СВС и их пропит-

ки расплавом никеля определяли методом рент-

генофазового анализа (РФА). Съемку рентгенов-

ских спектров проводили на дифрактометре «ARL 

X’trA» («ThermoScientific», Швейцария). Исполь-

зовали CuKα-излучение при непрерывном ска-

нировании в интервале углов 2θ от 5 до 80 град со 

скоростью 2 град/мин. Исследование микрострук-

туры осуществляли на сканирующем электронном 

микроскопе (СЭМ) «Jeol JSM-6390A» (JEOL Ltd., 

Япония). Локальный химический состав матери-

ала синтезированных образцов определяли мето-

дом локального рентгеноспектрального анализа с 

помощью приставки «Jeol JED-2200» на СЭМ «Jeol 

JSM-6390A». 

Результаты эксперимента 

и их обсуждение

В первом варианте экспериментов исследовали 

непосредственное воздействие никеля на процесс 

синтеза МАХ-фазы Ti3SiC2, когда порошок никеля 

вводился в исходную смесь порошковых реагентов. 

На рис. 2 представлена микроструктура сколов об-

разцов карбосилицида титана, синтезированного 

с добавкой 10 % никеля и без него.

На основании ранее проведенных исследова-

ний [23] известно, что пластины — это карбосили-

цид титана, а округлые частицы — карбид титана. 

Из рис. 2 видно, что введение в исходную смесь 

порошка никеля изменяет микроструктуру про-

дукта реакции. При добавлении 10 % Ni (рис. 2, б) 

характерные пластины МАХ-фазы имеют значи-

тельно меньший размер (в 5—9 раз), чем в варианте 

без никеля (рис. 2, а), а самих пластин значительно 

меньше. Кроме того, возросло количество мелких 

округлых зерен TiC размером 1—5 мкм. 

Рис. 1. Схема расположения порошковых брикетов

1 – брикеты СВС-шихты для синтеза карбосилицида титана 

2 – брикет из порошка никеля или никеля с кремнием
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На рис. 3 показаны микроструктуры образцов, 

синтезированных с добавками в шихту 20 и 50 % 

Ni. Эти структуры представлены при большем 

увеличении, чем на рис. 2, — это позволило заме-

тить, что при введении 50 % Ni пластин Ti3SiC2 нет 

(рис. 3, б), а в варианте с 20 % Ni (рис. 3, а) их доста-

точно много. Эти выводы соответствуют резуль-

татам локального рентгеноспектрального анализа 

(рис. 4 и таблица).

Если судить по элементному составу, то точ-

ке 001 (см. рис. 4) соответствует состав TiC—TiNi, 

который занимает значительную часть площа-

ди изображения микроструктуры на рис. 3, б и 4, 

что свидетельствует о наличии интерметалличе-

ской фазы никелида титана. Данные элементно-

го анализа для точек 002 и 003 отвечают сплаву 

TiC—TiSi2—Ni. Эти результаты можно объяснить 

следующим образом. Применение процесса СВС 

для получения МАХ-фазы Ti3SiC2 изучено доста-

точно подробно [21—23, 27—31]. Показано, что об-

разование карбосилицида титана в процессе СВС 

происходит в несколько стадий: на первой — об-

разуются зерна твердой фазы карбида титана TiC 

из элементных порошков Ti и C, а также расплав 

Ti—Si, на второй — кристаллизуется фаза Ti3SiC2 

путем перестройки TiC в расплаве Ti—Si. Но об-

разование МАХ-фазы Ti3SiC2 начинается не сра-

зу, а спустя несколько секунд после появления 

фазы TiC и продолжается от нескольких секунд 

до десятков секунд. Из-за быстрого охлаждения 

СВС-продуктов полное превращение TiC и Ti—Si 

в Ti3SiC2 обычно не успевает пройти и конечный 

продукт наряду с Ti3SiC2 содержит побочные фа-

зы, включая TiC, TiSi2.

Рис. 2. Общий вид скола образцов, синтезированных из шихт состава 3Ti + 1,25Si + 2C (а) 

и 90%(3Ti + 1,25Si + 2C) + 10%Ni (б)

Рис. 3. Общий вид скола образцов, синтезированных из шихт состава 80%(3Ti + 1,25Si + 2C) + 20%Ni (а) 

и 50%(3Ti + 1,25Si + 2C) + 50%Ni (б)

a б

a б
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В рассматриваемом случае наличие никеля с 

высокой реакционной способностью на второй 

стадии в жидкой среде Ti—Si приводит к его ак-

тивному реагированию с титаном и связыванию 

в интерметаллическую фазу TiNi, что уменьшает 

количество синтезируемой МАХ-фазы. Кроме то-

го, введение никеля в шихту снижает температуру 

процесса СВС, замедляя формирование МАХ-фа-

зы, а наличие атомов Ni в расплаве Ti—Si препят-

ствует превращению TiC и Ti—Si в Ti3SiC2, в ре-

зультате чего в конечном продукте остаются фазы 

TiC—TiSi2—Ni. Чем больше никеля добавляется в 

шихту СВС, тем меньше образуется МАХ-фазы. 

Из вышесказанного следует, что никель, введен-

ный в шихту СВС даже в малых количествах, сни-

жает выход МАХ-фазы и уменьшает размеры ее 

пластин, а большое количество никеля (50 %) при-

водит к полному отсутствию МАХ-фазы в конеч-

ных продуктах СВС. 

Если перейти от фазового состава к структуре 

в целом образцов синтезированных композици-

онных материалов, то анализ рис. 2—4 показыва-

ет однородность и пористость структуры. Таким 

образом, в условиях СВС из шихты с никелем 

формируется однородная структура композита, в 

отличие от получаемой в условиях традиционной 

порошковой металлургии с длительным вакуум-

ным спеканием (1450 °С, 90 мин) [25]. Такое отли-

чие можно объяснить большими температурами 

процесса синтеза из элементов Ti3SiC2 (2100 °С [31]), 

улучшающими смачиваемость Ti3SiC2 и TiC нике-

лем, а также значительно меньшей длительностью 

процесса СВС (не более 1 мин [30]), за которую 

никель не успевает мигрировать из внутренней 

части образца на поверхность. Пористость синте-

зированного образца Ti3SiC2 без добавки никеля 

в шихту составляет порядка 40 % [32]. Как видно 

из рис. 2—4, пористость снижается при повыше-

нии содержания никеля за счет увеличения коли-

чества жидкой фазы в процессе СВС, и при 50 % 

Ni образец становится практически беспористым, 

что также отличает условия СВС от условий дли-

тельного вакуумного спекания. Таким образом, 

применение процесса СВС с введением никеля 

в исходную шихту для синтеза Ti3SiC2 позволяет 

получать однородные образцы композиционного 

материала, состав и структура которого зависят 

от количества добавленного никеля. При малом 

его содержании композит получается высокопо-

ристым со значительным количеством МАХ-фазы 

Элементный состав синтезированного материала

Точка на рис. 4 C Al Si Ti Ni

001

002

003

8,34/27,07

7,43/23,17

9,20/29,66

1,10/1,59

–

–

4,80/6,67

17,38/23,17

5,70/7,85

51,55/41,96

39,68/31,02

42,90/34,67

34,20/22,71

35,51/22,65

42,20/27,82

Примечание. В числителе – мас.%, в знаменателе – ат.%.

Рис. 4. Места проведения локального рентгеноспектрального анализа образца, синтезированного из шихты 

состава 50%(3Ti + 1,25Si + 2C) + 50%Ni
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Ti3SiC2. При увеличении доли никеля пористость 

и количество Ti3SiC2 уменьшаются, а при 50 % Ni 

композит становится практически беспористым, 

но в нем отсутствует МАХ-фаза Ti3SiC2.

Во втором варианте экспериментов никель не 

вводился в состав шихты СВС, а находился в виде 

прессованного порошкового брикета между двух 

прессованных брикетов шихты СВС (см. рис. 1). 

Во время синтеза МАХ-фазы он должен был по-

догреваться теплом химической реакции ее об-

разования и плавиться с дальнейшей пропиткой 

расплавом никеля пористых каркасов синтезиро-

ванной МАХ-фазы в прилегающих брикетах и об-

разованием композиционного материала Ti3SiC2—

Ni. Согласно проведенным ранее исследованиям, 

пористость синтезируемого методом СВС каркаса 

МАХ-фазы Ti3SiC2 составляет 42 % [32]. Для пол-

ного заполнения этого каркаса в виде диска диа-

метром 23 мм требуется 14,3 г никеля. Однако та-

кое количество никеля не может быть расплавлено 

тепловыделением СВС одного шихтового брикета 

массой 10 г. Поэтому опытным путем было опреде-

лено количество никеля, которое может быть рас-

плавлено между двумя брикетами шихты: 8 г (для 

диаметра 23 мм и массы шихтовых брикетов по 10 г) 

и 12 г (для диаметра 40 мм и массы шихтовых за-

готовок по 20 г). Эти количества соответствовали 

содержанию 29 и 23 % Ni в образцах композитов 

диаметром 23 и 40 мм. На рис. 5 представлена фо-

тография синтезированного слоистого образца 

композита диаметром 23 мм.

Из рис. 5 видно, что в целом структура полу-

ченного композиционного материала крайне не-

однородна. В результате горения на месте верхнего 

и нижнего шихтовых брикетов образовались вы-

сокопористые слоистые каркасы Ti3SiC2. Никель 

расплавился и пропитал в основном центральную 

часть нижнего каркаса Ti3SiC2 на небольшую глу-

бину ~2 мм при общей толщине нижнего каркаса 

~5 мм. Более детальное исследование микрострук-

туры показало, что пластины МАХ-фазы наблю-

даются там, где нет никеля. Это подтверждается 

результатами РФА срединной части образца (см. 

рис. 6).

На рис. 6 показаны фазы никелида титана 

Ni0,906Ti0,094 (раствор около 9 % Ti в Ni) и NiTi2, а 

также карбида титана TiC. Аналогичные результа-

ты были получены на образцах диаметром 40 мм. 

Таким образом, когда расплав никеля образуется 

рядом с областью синтеза пористой МАХ-фазы 

карбосилицида титана и начинает пропитывать 

ее, он приводит к появлению твердого раствора ти-

тана в никеле и интерметаллической фазы NiTi2, 

что препятствует формированию МАХ-фазы или 

разрушает ее в области пропитки. Разрушение 

МАХ-фазы может происходить за счет деинтерко-

ляции кремния из МАХ-фазы и растворения Si в 

никеле, подобно тому как разрушается МАХ-фаза 

Рис. 5. Общий вид слоистого образца композита 

диаметром 23 мм, синтезированного из двух 

шихтовых брикетов по 10 г и брикета никеля 8 г 

между ними

Рис. 6. Спектр РФА срединной части образца, представленного на рис. 5
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Ti3SiC2 расплавом меди [33]. В результате приме-

нения процесса СВС по второму варианту образу-

ется слоистый композиционный материал, состо-

ящий из верхнего и нижнего пористых каркасов 

МАХ-фазы Ti3SiC2 и композиционной прослойки 

из карбида титана и никелидов титана между ни-

ми. Такая прослойка возникает после расплавле-

ния никеля, обладает плохой жидкотекучестью, 

что затрудняет ее инфильтрацию в пористые 

каркасы.

В третьем варианте экспериментов между бри-

кетом никеля и шихтовыми брикетами вводились 

барьерные слои из писчей бумаги. Результаты 

предыдущих вариантов показали, что если ни-

кель присутствует в исходной шихте или его рас-

плав пропитывает каркас МАХ-фазы в процессе 

его формирования, то это препятствует образова-

нию МАХ-фазы и получению однородного кар-

касного композиционного материала Ti3SiC2—Ni. 

Наличие барьерного слоя должно предотвращать 

проникание расплава никеля в каркас МАХ-фа-

зы на стадии ее синтеза, но обеспечить последу-

ющую пропитку каркаса расплавом через опреде-

ленное время после образования МАХ-фазы под 

действием приложенного внешнего избыточного 

давления. Соответствующие эксперименты без 

приложения внешнего избыточного давления 

показали, что при сгорании шихтовых брикетов 

брикет никеля расплавляется, но не проникает 

через барьерные слои и не пропитывает каркасы 

МАХ-фазы, синтезируемые из шихтовых брике-

тов.

На рис. 7 показана структура нижнего каркаса 

образца композита диаметром 40 мм, синтезиро-

ванного при наличии барьерных слоев, с прило-

жением давления вертикальной силой 200 Н через 

металлическую шайбу на сборку брикетов (см. 

рис. 1) через 15 с после окончания горения. Про-

изошла полная инфильтрация расплава, весь объем 

образовавшегося расплава никеля поглотился по-

ристыми каркасами МАХ-фазы, частично запол-

няя прилегающие объемы порового пространства 

(рис. 7, б), а более отдаленные части каркасов оста-

лись незаполненными (рис. 7, а). Представленные 

на рис. 8 результаты РФА средней части образца, 

пропитанной никелем через 15 с после формиро-

вания МАХ-фазы, показали, что полученный ма-

териал состоит из карбида титана и никелида ти-

тана Ni0,906Ti0,094 (раствора Ti в Ni).

Этот вывод подтверждается и рис. 7, из кото-

рого видно, что характерные для МАХ-фазы пла-

стины отсутствуют в той части, где была пропитка 

никелем (рис. 7, б), и присутствуют там, где никеля 

нет (рис. 7, а). В этом отношении нет заметной раз-

ницы для образцов диаметром 23 и 40 мм. Таким 

образом, задержка в пропитке пористых каркасов 

МАХ-фазы Ti3SiC2 расплавом с помощью барьер-

ных слоев не приводит к сохранению МАХ-фазы в 

зоне пропитки. Практически так же, как во втором 

варианте экспериментов, пропитка происходит с 

разрушением образовавшейся МАХ-фазы и не по-

зволяет получить каркасный композит Ti3SiC2—Ni 

в зоне пропитки. Приложение внешнего избыточ-

ного давления увеличивает глубину пропитки кар-

каса Ti3SiC2 никелем. Однако и второй, и третий 

варианты применения СВС с расположением бри-

кета никеля между шихтовыми брикетами приво-

дят к синтезу неоднородных пористых каркасных 

композитов с частичным заполнением пор, так как 

эти варианты не позволяют расплавить количество 

никеля, достаточное для полного заполнения пор 

(полной пропитки) каркасов МАХ-фазы Ti3SiC2 и 

получения однородного керамико-металлическо-

го композита, причем МАХ-фазы в композите уже 

не будет, так как она или не образуется, или разла-

гается при пропитке.

Для увеличения жидкотекучести металличе-

ской жидкой фазы и ее смачивания керамического 

каркаса в условиях СВС по второму варианту было 

использовано легирование кремнием, для чего в 

порошковый брикет никеля добавляли 20 % Si от 

массы Ni. Избыток кремния способствует образо-

ванию МАХ-фазы Ti3SiC2 [22, 27]. Введение крем-

ния в никель дает сплавы, температура плавления 

которых заметно ниже температуры плавления 

чистого никеля, составляющей 1455 °С [34]. Это 

позволило получить расплав с большей жидкоте-

кучестью и пропитать МАХ-фазу на большую глу-

бину. Кремний вступал в химическое взаимодей-

ствие с никелем, связывая его [35]. Это затрудняло 

реагирование между Ni и Ti, а большее количество 

Ti расходовалось на синтез Ti3SiC2, увеличивая его 

количество. В проведенных экспериментах между 

двумя шихтовыми брикетами диаметром 40 мм и 

массой 20 г устанавливали брикет из смеси 10 г Ni 

и 2 г Si. После инициирования горения были по-

лучены образцы композита, в которых образовав-

шийся расплав полностью инфильтровался в по-

ристые каркасы синтезированного карбосилицида 

титана, пропитав нижний каркас на всю глубину 

9 мм. Микроструктура поверхности и скола полу-

ченных образцов представлена на рис. 9.
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Как видно из рис. 9, внутри и на поверхности 

пропитанного сплавом Ni(Si) каркаса имеются 

пластины Ti3SiC2. Это подтвердил рентгенофазо-

вый анализ — продукты синтеза состояли из фаз 

Ti3SiC2, TiC, TiSi2 и Ni (рис. 10).

Полученные результаты подтвердили предпо-

ложение о роли кремния в никелевом расплаве 

на синтез композита Ti3SiC2—Ni. Таким образом, 

добавка кремния в никелевый брикет, располо-

женный между двумя брикетами СВС-шихты, по-

зволила получить керамико-металлический ком-

позиционный материал, состоящий из пористого 

каркаса керамических фаз TiC, TiSi2 и Ti3SiC2, ча-

стично заполненного металлическим никелем при 

инфильтрации раcплава Ni(Si).

Во втором и третьем вариантах синтеза компози-

та Ti3SiC2—Ni для полного расплавления никеля со-

держание его в брикете составляло 8 г для диаметра 

23 мм и 12 г — для 40 мм. Этим объясняется частич-

ное заполнение каркаса Ti3SiC2 расплавом никеля, 

поскольку для полного заполнения при пористости 

42 % требуется, соответственно, 28,5 и 57 г никеля, 

что составляло бы 59 % Ni в полученном композите. 

Трудность расплавления данного количества нике-

ля обусловлена сравнительно небольшой темпера-

турой горения (2100 °С) и теплопотерями за время 

прогрева и расплавления Ni-брикета. В известной 

технологии получения функционально-градиент-

ного композита TiC—Ni методом СВС-компак-

тирования [17] температура горения смеси Ti + C 

составляла 2937 °С, что превышало температуру 

плавления никеля на 1482 °С. Поэтому удалось рас-

плавить весь никель для полного заполнение пор 

синтезированного каркаса TiC. 

Рис. 7. Структура нижнего каркаса Ti3SiC2

а – непропитанная никелем нижняя часть каркаса; б – пропитанная никелем верхняя часть каркаса

Рис. 8. Рентгеновская дифрактограмма пропитанной никелем срединной части образца композита, 

представленной на рис. 7, б

a б
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В первом варианте синтеза композита Ti3SiC2—

Ni удалось расплавить до 50 % Ni, что оказалось 

достаточным для получения беспористого компо-

зита. Это объясняется значительно меньшими те-

плопотерями при быстром нагреве и расплавлении 

частиц порошка никеля внутри горячих продук-

тов СВС по сравнению с отдельным прилегающим 

брикетом никеля, а также дополнительным тепло-

выделением от образования интерметаллических 

соединений никеля с титаном в этом варианте. 

Заключение

Исследование возможности применения про-

цесса СВС для одностадийного получения метал-

локерамического композита Ti3SiC2—Ni на основе 

МАХ-фазы Ti3SiC2 из элементных порошков при-

вело к следующим результатам. Введение от 0 до 

50 мас.% Ni непосредственно в исходную шихту 

3Ti + 1,25Si + 2C позволило получить однородный 

композиционный материал, пористость которо-

го уменьшается с ростом содержания Ni, а при 

50 % Ni композит становится практически беспо-

ристым. Это важное преимущество метода СВС 

перед традиционной порошковой металлурги-

ей с длительным вакуумным спеканием смеси 

Ti3SiC2—7об.%TiC—(0÷40мас.%)Ni, в результате 

которого получаются крайне неоднородные об-

разцы композита с экссудацией металла на по-

верхности образцов и рыхлой сердцевиной из сла-

бо спеченных порошков Ti3SiC2 и TiC. Высокую 

однородность СВС-композита можно объяснить 

намного большей температурой процесса СВС, 

улучшающей смачиваемость керамической фазы 

расплавом, и существенно меньшей длительно-

стью процесса СВС, за которую никель не успевает 

мигрировать из внутренней части образца на его 

поверхность. Однако присутствие никеля препят-

Рис. 9. Микроструктура поверхности (а) и скола (б) нижнего каркаса Ti3SiC2, 

пропитанного никелем с добавлением кремния

Рис. 10. Рентгеновская дифрактограмма нижнего каркаса Ti3SiC2, 

пропитанного никелем с добавлением кремния

a б



Самораспространяющийся высокотемпературный синтез

59Izvestiya vuzov. Poroshkovaya metallurgiya i funktsional’nye pokrytiya  4  2018

ствует образованию МАХ-фазы по причине обра-

зования TiNi. В случае малого количества никеля в 

TiNi связывается только часть титана, а остальная 

часть идет на образование МАХ-фазы и карбида 

титана TiC. Увеличение содержания Ni (50 %) при-

водит к полному исчезновению МАХ-фазы.

В других вариантах применения СВС для по-

лучения композита Ti3SiC2—Ni, когда никель 

размещался в виде брикета между двух СВС-бри-

кетов, удалось расплавить небольшое количество 

никеля (23—29 % от массы образцов синтезируе-

мых композитов), которого не хватило для полно-

го заполнения пор слоистых каркасов МАХ-фазы 

Ti3SiC2. Чистый никель обладает низкой жидко-

текучестью, плохо смачивает каркас МАХ-фазы, 

инфильтруется на небольшую глубину, разрушая 

МАХ-фазу в местах пропитки. В результате обра-

зуется неоднородный слоистый композиционный 

материал, состоящий из верхнего и нижнего по-

ристых каркасов и прослойки из карбида титана и 

никелидов титана. Легирование никеля 20 % крем-

ния уменьшило температуру плавления расплава, 

повысило его жидкотекучесть и смачиваемость. 

В результате расплав инфильтруется полностью, 

увеличивается глубина пропитки, уменьшает-

ся степень деградации МАХ-фазы. В этом случае 

получается более однородный композиционный 

материал на основе TiC, TiSi2, Ti3SiC2, частично 

заполненный никель-кремниевым сплавом. 

Для повышения однородности структуры, 

снижения пористости, увеличения количества 

МАХ-фазы Ti3SiC2, улучшения свойств композита 

Ti3SiC2—Ni целесообразно использовать легиро-

вание никеля другими элементами, а также при-

менять такие возможности технологии СВС, как 

предварительный подогрев, повышенное давление 

газовой среды, силовое компактирование, синтез 

в центрифуге. Таким образом, технология СВС мо-

жет стать основой нового направления получения 

никель-керамического материала с повышенной 

жаропрочностью при малой массе изделий.

Работа выполнена при финансовой поддержке гранта РФФИ 

(проект № 16-08-00867).
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