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Аннотация. В представленной работе проводили исследования по влиянию механической активации на 
структурно-фазовое состояние порошковых реагентов системы Ti‒Al‒C, а также выявили особенности реализации 
самораспространяющегося высокотемпературного синтеза в подготовленной смеси. Для проведения исследований 
использовались составы: 1) 78 % Ti + 14 % Al + 8 % C; 2) 80 % Ti + 12 % Al + 8 % C; 3) 81 % Ti + 10 % Al + 9 % C. Механи-
ческая обработка порошковых смесей осуществлялась в планетарной шаровой мельнице АГО-2. Длительность 
обработки составила 7 минут при энергонапряженности 40 g. Механоактивация этих составов приводит к 
повышению диффузного фона, уменьшению интенсивностей дифракционных отражений компонентов смеси и 
уширению пиков, а также появляются микродеформации. В зависимости от соотношения компонентов струк-
турные параметры могут как увеличиваться по сравнению с исходными, так и уменьшаться. После реализа-
ции высокотемпературного синтеза в порошковой смеси Ti + Al + C установлено, что продукт реакции содер-
жит МАХ-фазы Ti2AlC и Ti3AlC2, карбид титана TiC, а также непрореагировавший C. Температура воспламене-
ния составила 1235 ± 15 ºC, максимальные температуры синтеза достигают 1800 ± 15 ºC. При двухминутной 
высокотемпературной выдержке наблюдается стабилизация продуктов реакции, что выражается в уменьше-
нии уровня диффузного фона на дифрактограммах. 

Ключевые слова: МАХ-фазы, Ti‒Al‒С, механическая активация, самораспространяющийся высокотем-
пературный синтез, структурные параметры, фазовый состав. 
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Abstract. In the presented work, the effect of mechanical activation on the structural and phase state of powder rea-
gents of the Ti-Al-C system, and also revealed the features of the implementation of self-propagating high-temperature synthe-
sis in the prepared mixture are studied. The following mixtures were used for the research: 1) 78% Ti + 14% Al + 8% C; 
2) 80% Ti + 12% Al + 8% C; 3) 81% Ti + 10% Al + 9% C. The mechanical processing of powder mixtures was carried out in a 
planetary ball mill AGO-2. The treatment duration was 7 minutes at an energy intensity of 40 g. Mechanical activation of 
these compounds leads to an increase in the diffuse background, a decrease in the intensity of diffraction reflections of 
the mixture components and a broadening of peaks, as well as micro-deformations. Depending on the ratio of the com-
ponents, the structural parameters can either increase or decrease in comparison with the initial ones. After the imple-
mentation of high-temperature synthesis in a powder mixture of Ti + Al + C, it was found that the reaction product con-
tains MAX phases Ti2AlC and Ti3AlC2, titanium carbide TiC, as well as unreacted C. The ignition temperature was 
1235 ± 15 °C, and the maximum synthesis temperatures reached 1800 ± 15 °C. With a two-minute high-temperature 
exposure, stabilization of the reaction products is observed, which is expressed in a decrease in the level of diffuse 
background on diffractograms. 

Keywords: MAX phases, Ti-Al-C, mechanical activation, self-propagating high-temperature synthesis, structural 
parameters, phase composition. 
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ВВЕДЕНИЕ 
 

Алюмокерамические композиты все больше ис-
пользуются в качестве конструкционных и функциональ-
ных материалов, например, в таких отраслях промыш-
ленности, как автомобильная, аэрокосмическая и др. 

В современном материаловедении большой ин-
терес вызывает новый вид тугоплавких соединений – 
так называемые МАХ-фазы. MAX-фазы стали извест-
ны в конце 1990-х годов, представляя собой новый 
класс тройных карбидов и нитридов, которые устра-
няют разрыв между свойствами, характерными для 
металлов и керамики. Они представляют собой трой-
ные соединения, отвечающие формуле Мn+1АХn, где 
М – переходный металл; А – элемент IIIA или IVA 
группы системы Менделеева; Х – углерод и/или азот 
[1, 2]. Особенности кристаллической решетки МАХ-
фаз предопределяют уникальную комбинацию 
свойств этих материалов. Как и керамика, MAX-фазы 
обладают низкой плотностью, высоким модулем упру-
гости, а некоторые из них обладают отличной стойко-
стью к окислению и коррозии при высокой температу-
ре. В то же время, как металлы, они имеют высокую 
электро- и теплопроводность, имеют хорошую устой-
чивость к тепловым ударам и повреждениям, а также 
обладают хорошей обрабатываемостью [3–8]. 

Среди множества MAX-фаз, полученных на те-
кущий момент, наибольший интерес по уровню 
свойств представляют MAX-фазы на основе титана 
[9–13]. В частности, Ti3AlC2 является единственной 
керамикой, которая обладает некоторой пластично-
стью при сжатии при комнатной температуре, поэтому 
получению МАХ-фаз в системе Ti–Al–C стоит уделить 

особое внимание. Одним из способов получения МАХ-
фаз является самораспространяющийся высокотемпе-
ратурный синтез (СВС), позволяющий существенно со-
кратить энергозатраты и упростить получение МАХ-
материалов [14, 15]. Одним из способов целенаправ-
ленного воздействия на порошковую смесь для СВС 
является механическая активация, позволяющая реали-
зовать идеальный контакт между реагентами и повысить 
реакционную способность смеси [16–18]. 

 

МЕТОДЫ 
 

В качестве объектов исследований использовались 
порошок титана ПТК-1 дисперсностью 100…200 мкм, 
порошок алюминия ПА-3 дисперсностью 63…100 мкм 
и порошок углерода в виде графита. Из указанных 
порошков приготавливали механическую смесь, ва-
рьируя соотношение компонентов (Al, Ti и С) по мас-
совым процентам. Были приготовлены три состава 
порошковых смесей (мас. %): 

1) 78 % Ti + 14 % Al + 8 % C (система с избыт-
ком алюминия); 

2) 80 % Ti + 12 % Al + 8 % C; 
3) 81 % Ti + 10 % Al + 9 % C (система с избыт-

ком титана и углерода). 
Для механоактивационной обработки использо-

вали планетарную шаровую мельницу АГО-2. Отно-
шение массы исходной порошковой смеси к массе 
мелющих тел составляло 1 : 20. Для защиты от окис-
ления из цилиндров откачивался воздух, затем они 
заполнялись аргоном при давлении 0,3 МПа. Дли-
тельность механической обработки составляла 7 мин. 
при энергонапряженности шаровой мельницы 40 g 
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(g – ускорение свободного падения). После механоак-
тивации порошки извлекали из цилиндров в специ-
альном боксе в аргоновой атмосфере 

Рентгеноструктурные исследования проводили 

на дифрактометре ДРОН-6 с CuK-излучением 

( = 1,5418 Å). Дифрактограммы образцов регистри-
ровали в идентичных условиях, что позволяло более 
корректно сравнивать полученные величины. Шаг 
сканирования 0,05°, время экспозиции 3 с. Обработку 
экспериментальных данных осуществляли с приме-
нением пакета программ PDWin. Уточнение парамет-
ров элементарной ячейки проводили по стандартному 
методу наименьших квадратов с помощью пакета 
программ PDWin. Расчет средних размеров областей 
когерентного рассеяния и уровня микродеформаций 
<ε> производили по полученным дифракционным 
данным методом вторых моментов в программной 
оболочке Size & Strain. 

Высокотемпературный синтез реализовывался 
с помощью экспериментальной установки на базе 
СВЧ-индуктора 6А. Подготовленная порошковая 
смесь засыпалась в графитовый тигель, в центре 
которого размещалась вольфрам-рениевая термопа-
ра для контроля и записи температуры процесса 
СВС. Система находилась под вакуумным колпаком. 
Для предотвращения взаимодействия с кислородом 
объем под колпаком непрерывно продувался арго-
ном. К преимуществам такой методики реализации 
СВС следует отнести: во-первых, возможность быст-
рого нагрева смеси до высоких температур, во-
вторых, возможность продолжительной выдержки 
системы при высоких температурах сразу же после 
реализации синтеза (высокотемпературный отжиг), 

в-третьих, возможность быстрого охлаждения смеси 
до комнатных температур. Таким образом, появляет-
ся непосредственная возможность непрерывного 
перехода от процесса быстрого реагирования к про-
цессу высокотемпературного отжига, с последующим 
быстрым охлаждением, что обеспечивает управляе-
мое термическое воздействие на порошковую смесь. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 
 

На рисунке 1 приведены дифрактограммы ис-
ходных и механоактивированных в течение 7 минут 
при энергонапряженности шаровой мельницы 40 g 
порошковых смесей указанных составов. 

Из сравнительного анализа дифрактограмм 
следует, что фазовый состав порошковой смеси по-
сле механоактивационной обработки не отличается 
от исходного. Механоактивация указанных смесей 
приводит к повышению диффузного фона, уменьше-
нию интенсивностей дифракционных отражений ком-
понентов смеси, уширению пиков, что свидетельству-
ет о наличии неравновесных дефектов в продуктах 
размола и уменьшении размеров кристаллитов [19]. 

На основании анализа дифрактограмм были 
проведены расчеты структурных параметров элемен-
тарных ячеек для компонентов смеси (таблица 1). 
Эталонные значения брались из базы данных порош-
ковой дифрактометрии PDWin 3.0: для титана по кар-
точке (44-1294) ICDD Grant-in-Aid, Sailer, R., McCarthy, 
G., North Dakota State University, Fargo, North Dakota, 
USA.,1993; для алюминия – по (4-787) Natl. Bur. 
Stand.(U.S.),Circ. 539, Swanson, Tatge., I, 11, 1953; для 
углерода – по (2-456) The Structure of Crystals, 1 st Ed. 
соответственно. 

 

   
а) б) в) 

Рисунок 1 – Дифрактограммы исходной и механоактивированной порошковых смесей состава:  
а) 78% Ti + 14% Al + 8% C; б) 80% Ti + 12% Al + 8% C; в) 81% Ti + 10% Al + 9% C 

 
Figure 1 – Diffractograms of the initial and mechanoactivated powder mixtures of the composition: 

a) 78% Ti + 14% Al + 8% C; b) 80% Ti + 12% Al + 8% C; c) 81% Ti + 10% Al + 9% C 
 
Таблица 1 – Структурные параметры компонентов смеси Ti + Al + C 
 
Table 1 – Structural parameters of the components of the Ti + Al + C mixture 

Параметры 
ячейки 

Исходный 
порошок 

После механической активации 

Эталон  78% Ti + 14%  
Al + 8% C 

80% Ti + 12%  
Al + 8% C 

81% Ti + 10%  
Al + 9% C 

Титан 

а, нм 29,52 29,5 29,56 29,42 29,51 

с, нм 46,90 46,91 46,84 46,78 46,82 

V, нм3 35406 35365 34468 35070 35300 

 Алюминий 

а, нм 40,52 40,54 40,47 40,43 40,49 

V, нм3 66561 66646 66299 66090 66600 

 Углерод 

а, нм 24,56 24,57 24,5 24,41 24,56 

с, нм 67,18 67,29 67,55 67,61 66,96 

V, нм3 35119 35178 35024 34894 34980 
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Расчет прецизионных параметров порошковых 
образцов рассматриваемой системы показал, что в 
процессе механической обработки происходит изме-
нение структурных состояний компонентов. Различие 
в изменениях структурных параметров и полной ши-
рины пика на половине высоты дифракционных мак-
симумов компонентов может определяться различной 
природой возникновения дефектов. Кроме того, на 
процесс возникновения дефектов, определенных по 
изменению уширения дифракционных отражений, 
оказывает влияние и процентное соотношение ком-
понентов в исходной порошковой смеси. 

Анализ изменения прецизионных параметров 
механоактивированных образцов показал, что в зави-
симости от процентного соотношения компонентов 
решетки элементов могут незначительно сжиматься 
(например, алюминий в составе 78% Ti + 14% Al + 8% 
C), незначительно увеличиваться (например, титан в 
этом же составе) и существенно увеличиваться 
(например, алюминий в составе 81% Ti + 10% Al + 9% 
C или титан в составе 80% Ti + 12% Al + 8% C). Во всех 
случаях объем ячейки превышает эталонный (за исклю-
чением алюминия в составе 80% Ti + 12% Al + 8% C), 
что свидетельствует о дефектной структуре элементов. 

На рисунке 2 представлена характерная термо-
грамма процесса высокотемпературного синтеза в 
порошковой смеси системы Ti–Al–C. Температура 
воспламенения составила 1235 ± 15 ºC, максималь-
ные температуры синтеза достигают 1800 ± 15 ºC. 

 

 
 

Рисунок 2 – Термограмма процесса СВС в системе Ti-Al-C 
 

Figure 2 – Thermogram of the SHS process in the Ti-Al-C system 
 

На рисунке 3 представлены дифрактограммы 
продуктов реакции в зависимости от состава порош-
ковой смеси и продолжительности выдержки. 

Как следует из анализа дифрактограмм, во всех 
случаях синтезируются МАХ-фазы Ti2AlC, Ti3AlC2, а 
также карбид титана TiC. Продукты реакции находят-
ся в неравновесном состоянии, с наличием рентгено-
аморфного гало на малых углах, которое наиболее 
сильно проявляется при анализе продуктов реакции 
из состава 81 % Ti + 10 % Al + 9 % C. 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
 

Механоактивация исследованных составов 
Ti + Al + C приводит к повышению диффузного фо-
на, уменьшению интенсивностей дифракционных 
отражений компонентов смеси и уширению пиков. 
В процессе механоактивационного воздействия на 
порошковые смеси всех составов происходит изме-
нение параметров ячеек компонентов. При этом в 
зависимости от соотношения компонентов в смеси 

структурные параметры могут как увеличиваться по 
сравнению с исходными, так и уменьшаться. Разли-
чие в воздействии механоактивации на параметры 
ячеек может определяться различной природой воз-
никновения дефектов. 

 

 
а) 

 
б) 

 
в) 

Рисунок 3 – Дифрактограммы СВС продукта из смесей 
состава: а) 78% Ti + 14% Al + 8% C;  

б) 80% Ti + 12% Al + 8% C; в) 81% Ti + 10% Al + 9% C 
 

Figure 3 – Diffractograms of the SHS product from mix-
tures of the composition: a) 78% Ti + 14% Al + 8% C;  

b) 80% Ti + 12% Al + 8% C; c) 81% Ti + 10% Al + 9% C 
 

На фазовый состав продуктов реакции влияет 
соотношение компонентов смеси. Во всех случаях син-
тезируются МАХ-фазы Ti2AlC, Ti3AlC2, а также карбид 
титана TiC. Уширенные пики, высокий уровень диф-
фузного фона и появление рентгеноаморфного гало на 
малых углах качественно свидетельствуют о форми-
ровании неравновесного состояния фаз, входящих в 
продукты синтеза. При двухминутной высокотемпера-
турной выдержке наблюдается стабилизация системы, 
выражающаяся в уменьшении уровня диффузного 
фона. Особенно ярко это проявляется при двухминут-
ной выдержке состава 78 % Ti + 14 % Al + 8% C. 

Тем не менее, полностью устранить образование 
примесной фазы карбида титана в ходе реализации сти-
мулированного СВС на рассмотренных режимах не уда-
лось. Однако реализация СВС в составе 78 % Ti + 14 % 
Al + 8 % C со временем выдержки в течение двух минут 
привела к формированию продукта, основу которого 
составляет целевая МАХ-фаза Ti2AlC. 
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