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Аннотация. В работе проведены in situ синхротронные исследования динамики структурофазообразования в 
смеси Ti + Al + C после механо-радиационной активации при высокотемпературном синтезе методом теплового взры-
ва с использованием индукционного нагрева. Механо-радиационная активация представляет собой последовательные 
операции по механической активации в активаторе АГО-2 (7 мин. при энергонапряженности 40 g) и облучению γ-
квантами 60Co на установке «Исследователь» сформированных механокомпозитов (накопленная доза 50 кГр). Основ-
ная цель подобного стимулирования – формирование продуктов самораспространяющегося высокотемпературного 
синтеза нужного структурно-фазового состава. Исследования по изучению динамики процессов синтеза в режиме 
реального времени проводились в лаборатории «Методы синхротронного излучения» Института ядерной физики СО 
РАН им. Г.Н. Будкера. Диапазон углов сканирования составил 33°…66°. Длительность накопления каждого кадра во 
время реализации эксперимента равнялась 0,5 с. В результате in situ экспериментов определена стадийность форми-
рования и температурно-временной интервал образования соединений и MAX-фаз в тройной системе Ti–Al–C. Фазо-
образование начинается с формирования TiAl3, затем образуется расплав Al–Ti с выделением зерен TiC, далее тита-
ноалюминиевый расплав насыщается углеродом с кристаллизацией Ti2AlC, на финальной стадии происходит образо-
вание Ti3AlC2. При охлаждении до комнатной температуры в продукте синтеза в системе Ti-Al-C преобладает Ti2AlC 
(47 %), содержание Ti3AlC2 составляет 36 %, а карбида титана TiC – порядка 17 %. 

Ключевые слова: MAX-фазы, механо-радиационная активация, высокотемпературный синтез, тепловой 
взрыв, синхротронное излучение, фазовый состав, фазообразование, структурообразование. 
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Abstract. In situ synchrotron studies of the dynamics of structure formation in a mixture of Ti + Al + C after mech-
ano-radiation activation during high-temperature synthesis by thermal explosion using induction heating were carried 
out. Mechano-radiation activation is a series of mechanical activation operations in the AGO-2 activator (7 min. at an 
energy intensity of 40 g) and irradiation with gamma rays of 60Co at the installation «Explorer» of formed mechanocom-
posites (accumulated dose of 50 kGy). The main purpose of such stimulation is the formation of products of self–
propagating high-temperature synthesis of the desired structural and phase composition. Research on the dynamics of 
synthesis processes in real time was conducted in the laboratory "Methods of Synchrotron Radiation" of the Budker Insti-
tute of Nuclear Physics SB RAS. The range of scanning angles was 33°...66°. The duration of accumulation of each 
frame during the experiment was 0.5 seconds. As a result of in situ experiments, the stages of formation and the tem-
perature-time interval of formation of compounds and MAX phases in the Ti–Al–C ternary system were determined. 
Phase formation begins with the formation of TiAl3, then an Al–Ti melt is formed with the release of TiC grains, then the 
titanium-aluminum melt is saturated with carbon with the crystallization of Ti2AlC, and Ti3AlC2 is formed at the final stage. 
When cooled to room temperature, the synthesis product in the Ti-Al-C system is dominated by Ti2AlC (47 %), the 
Ti3AlC2 content is 36%, and titanium carbide TiC is fixed at about 17 %. 

Keywords: MAX-phases, mechanical and radiation activation, high-temperature synthesis, thermal explosion, 
synchrotron radiation, phase composition, phase formation, structure formation. 
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ВВЕДЕНИЕ 
 

Самораспространяющийся высокотемператур-
ный синтез (СВС) является одним из перспективных и 
быстроразвивающихся направлений современного 
материаловедения, сущность которого заключается в 
высокоэкзотермичном взаимодействии порошковых 
смесей в режиме горения [1]. С целью получения 
продуктов нужного структурно-фазового состояния 
СВС-реакция сравнительно легко поддается стиму-
лированию, например, за счет введения дополни-
тельной энергии в исходную смесь или зону горения, 
механических воздействий на исходные реагенты 
и/или продукты СВС, путем гравитационных и ударно-
волновых воздействий, с помощью магнитных и элек-
трических полей и т.п. [2]. 

Простым и широко используемым методом сти-
мулирования является механическая обработка ре-
акционной смеси перед СВС. Этому способу посвя-
щено большое количество экспериментальных и тео-
ретических работ зарубежных и российских авторов 
[3, 4]. В результате механической активации (МА) 
существенно расширяются возможности СВС, что 
привело к формированию отдельного направления в 
СВС [5]. Однако продолжительность МА измеряется 
минутами, и возможности «тонкого» управления 
структурой реагентов ограничены. 

Многие из стимулирующих факторов влияют на 
кристаллическую решетку реагентов или продуктов 
реакции. К примеру, возникающие при МА микрона-
пряжения и зародыши продуктов интенсифицируют 

синтез. Однако существуют другие способы придания 
подвижности атомам и создания дефектов кристал-
лического строения. Так, в [6] отмечается, что при 
попадании вещества в поле излучения часть энергии 
поглощается, при этом образуются точечные дефек-
ты, электроны переходят в возбужденное состояние и 
т. п. Среди различных видов излучения, гамма- обла-
дает рядом преимуществ, таких как высокая прони-
кающая способность, равномерное распределение 
дозы, низкое термическое воздействие, отсутствие 
наведенной активности и др. Кроме того, в других 
областях гамма-облучение приводит к значительному 
изменению физико-механических свойств обрабаты-
ваемых образцов [7]. 

В этой связи исследование комбинированного 
влияния механической и радиационной активации на 
процессы СВС представляет фундаментально-
практический интерес и может сформировать новое 
направление – механо-радиационную активацию 
(МРА), где на первом этапе порошковые реагенты 
подвергаются механической активации, а на втором 
подготовленные механокомпозиты обрабатываются 
источниками ионизирующего излучения для измене-
ния их структурного состояния [8]. 

Получение материалов с заданными свойства-
ми при синтезе в активированных системах подразу-
мевает понимание фундаментальных процессов 
структурных и фазовых переходов непосредственно в 
момент реализации СВС. При исследовании динами-
ки фазо- и структурообразования в конденсирован-
ных средах экспозиция съемки рентгенограммы 
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должна быть сопоставима со временем протекания 
превращений и обеспечивать регистрацию коротко-
живущих фаз. Решение этих задач возможно с помо-
щью метода in situ дифрактометрии синхротронного 
излучения. Дифракционное поле (последовательная 
съемка серии дифрактограмм, т.н. «дифракционное 
кино») позволяет наблюдать структурные превраще-
ния вещества в процессах плавления, кристаллиза-
ции, синтеза и т.д. [9–12]. 

Использование разных видов стимулирования 
СВС должно быть оправдано, в первую очередь, с 
точки зрения востребованности и необходимости 
получения тех или иных материалов для различных 
отраслей промышленности. В современном машино-
строении, с одной стороны, постепенно происходит 
замена традиционных никелевых сплавов на матери-
алы системы Ti-Al, а с другой – ведутся активные 
исследования по разработке технологий модифици-
рования свойств уже алюминидов титана. Одними из 
актуальных и востребованных материалов являются 
МАХ-фазы системы Ti-Al-C, благодаря своим уни-
кальным свойствам, таким как стойкость к окислению 
и коррозии при высоких температурах, хорошей жа-
ростойкостью и т.п. [13]. В этой связи целью работы 
состоит в исследовании особенностей СВС в порош-
ковой смеси Ti + Al + C после МРА с использованием 
метода динамической дифрактометрии на пучках 
синхротронного излучения. 

 

МЕТОДЫ 
 

Для МА порошковой смеси Ti + Al + C использо-
валась планетарная шаровая мельница АГО-2 при 
энергонапряженности 40 g, длительность обработки 
составляла 7 мин. [14]. Источником γ-квантов при 
МРА служил Co60 (установка «Исследователь»), об-
лучение проводили до накопления дозы 5·104 Гр. 

Исследования по изучению динамики процессов 
структуро- и фазообразования при реализации 
МРАСВС в режиме реального времени проводились в 
лаборатории «Методы синхротронного излучения» 
Института ядерной физики СО РАН им. Г.Н. Будкера, 
Новосибирск. Активированная порошковая смесь в 
графитовом тигле с термопарой в центре помеща-
лась в вакуумируемую камеру СВЧ-индуктора. Далее 
комплекс монтировался в блок станции 5Б накопите-
ля ВЭПП-3. Термограммы разогрева анализирова-
лись с использованием вольфрам-рениевых термо-
пар. Регистрация «дифракционного кино» включалась 
синхронно с началом инициирования синтеза. Непре-
рывная съемка дифрактограмм проводилась на мо-
нохроматическом излучении с длиной волны 1,505 Å. 
При проведении съемки «дифракционного кино» диа-
пазон углов сканирования составил 33°…66°. Дли-
тельность накопления каждого кадра во время реали-
зации эксперимента равнялась 0,5 с. Процентное 
содержание зафиксированных фаз рассчитывалось 
полуколичественным методом по соотношению мак-
симальных пиков на дифрактограммах без учета мас-
совых коэффициентов поглощения фаз (погрешность 
определения 1…3 %) [15]. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 
 

На рисунке 1 представлена характерная термо-
грамма МРАСВС в системе Ti-Al-C с выделенными ос-
новными участками: разогрев порошковой смеси (1–2); 
образование расплава Al-Ti (2–3); инициирование реак-
ции и тепловой взрыв (3–4); выдержка системы (4–5).  

На рисунке 2 представлена 2D-проекция ди-

фрактограмм процесса синтеза с выделенными ха-
рактерными стадиями реакции (в соответствии с тер-
мограммой на рисунке 1). Съемка in situ проводилась 
с температуры нагрева 183 °С. До начала реализации 
теплового взрыва (точка 2 на термограмме при тем-
пературе 1050 ± 10 °C) зафиксировано 63 кадров. 
Продолжительность разогрева смеси до выхода на 
тепловой взрыв составило порядка 32 с.  

 

 
Рисунок 1 – Термограмма синтеза в системе Ti-Al-C 

 

Figure 1 – Thermograms of synthesis in Ti-Al-C system 
 

Температура выхода на тепловой взрыв соот-
ветствовала 1050 ± 10 °C, продолжительность инерт-
ного разогрева составляет порядка 32 с. Максималь-
ная температура синтеза достигла 1800 °C. Харак-
терная длительность реализации теплового взрыва 
3,5 с. Температурный интервал участка химической 
реакции составил 750 °С. 

 
Рисунок 2 – «Дифракционное кино» 

 

Figure 2 – «Diffraction cinema» 
 

 

 
Рисунок 3 – Дифрактограммы участка (1–2) 

 

Figure 3 – Diffractograms of section (1-2) 
 

На 1-ом кадре регистрируются пики исходных 
компонентов смеси титана и алюминия (рисунок 3). В 
момент начала съемки на дифрактограмме фиксиру-
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ются уширенные пики исходных реагентов, свиде-
тельствующие об изменении тонкой структуры после 
воздействия механоактивации. 

При разогреве порошковой смеси до темпера-
туры порядка 400 °С (через 12,5 с от начала съемки), 
из-за теплового воздействия межплоскостные рас-
стояния реагентов увеличиваются, о чем свидетель-
ствует смещение пиков в сторону меньших углов (ри-
сунок 3, кадр 11). При дальнейшем повышении тем-
пературы смещение пиков (без изменения фазового 
состава) продолжается. Характерные дифрактограм-
мы представлены на рисунке 3 (кадр 31, кадр 36). 

При достижении температуры порядка 817 °С 
на 25 секунде дифракционный максимум в районе 38° 
расщепляется, в нем идентифицируется фаза TiAl3, 
также фиксируются пики Ti и смещенные с малой 
интенсивностью пики Al (рисунок 3, кадр 49). 

Далее до ~ 1015 °С фазовый состав остается 
без изменений. При достижении температуры ~ 
1015 °С (30 c) происходит резкое падение интенсив-
ностей пиков до уровня фона (рисунок 4, кадр 62). 
Вероятно, это обусловлено образованием расплава 
Al-Ti. Через 2 с при 1050 °C на дифрактограмме воз-
никают линии, соответствующие карбиду титана (ри-
сунок 4, кадр 64). Углерод вступает во взаимодей-
ствие с расплавом, и в результате насыщения рас-
плава углеродом выкристаллизовываются зерна TiC, 
что и инициирует реакцию СВС.  

Далее происходит резкий скачок скорости реак-
ции, максимальная зафиксированная температура 
составила 1800 °С, время с начала съемки 35,5 с. 
Длительность реакции составила 3,5 с. После завер-
шения реакции теплового взрыва на момент дости-
жения системой максимальной температуры фикси-
руются только пики TiC (рисунок 4, кадр 71). 

Затем проводилась выдержка системы для ис-
следования динамики фазообразования на этапе 
охлаждения. В течение последующих 2 с после теп-
лового взрыва на дифракционном поле фиксируются 
только пики TiC. На 38 с от начала съемки (2,5 с по-
сле теплового взрыва) при температуре 1360 °С из 
расплава кристаллизуется МАХ-фаза Ti2AlC. На ди-
фрактограмме возникают отражения от плоскостей 
(103) и (106) (рисунок 4, кадр 74). 

 

 
Рисунок 4 – Дифрактограммы участка (2–5) 

 

Figure 4 – Diffractograms of section (2-5) 
 

При 1300 °C содержание Ti2AlC увеличивается. В 
районе 35° возникает пик МАХ-фазы Ti3AlC2. Сохраняет-
ся присутствие TiC (рисунок 4, кадр 81). Стоит отметить, 
что перераспределение интенсивностей пиков Ti2AlC 
может быть обусловлено увеличением количества сло-
ев в отдельном кристаллите МАХ-фазы. 

На рисунке 5 представлена дифрактограмма 
охлажденного продукта.  

 
Рисунок 5 – Дифрактограмма охлажденного продукта 

 

Figure 5 – Diffractogram of the cooled product 
 

При охлаждении до комнатной температуры в 
продукте МРАСВС в системе Ti-Al-C преобладает 
Ti2AlC (47 %), содержание Ti3AlC2 составляет 36 %, а 
карбида титана TiC около 17 %. 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
 

Проведенные in situ экспериментальные иссле-
дования по МРАСВС в порошковой смеси Ti + Al + C 
позволили установить, что процесс синтеза происходит 
в несколько стадий, каждая из которых характеризует-
ся трансформацией фазового состава. На этапе вы-
держки системы, контролируя температуру, можно 
управлять содержанием МАХ-фаз в продукте реакции. 
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