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Аннотация: Тройное карбидное соединение карбоалюминид титана Ti3AlC2 относится к так называемым 

МАХ-фазам – новому виду керамических материалов с уникальными свойствами. Простой энергосберегающий 

метод самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС), основанный на горении, является одним 

из перспективных методов для производства этой МАХ-фазы. Большой интерес представляет применение метода 

СВС для получения пористого каркаса МАХ-фазы Ti3AlC2 с однородной пористой структурой в отсутствии таких 

дефектов, как крупные поры, расслоения и трещины. В работе исследуется возможность получения такого порис-

того каркаса с максимальным содержанием МАХ-фазы Ti3AlC2 с использованием в качестве исходных компонен-

тов порошков элементов Ti, Al и C различных марок, которые отличаются размерами частиц и углеродными фор-

мами (сажа или графит). Образцы пористого каркаса были получены сжиганием на воздухе прессованных брике-

тов шихт из исходных порошков выбранных марок без приложения внешнего давления. Исследованы макро-  

и микроструктура полученных образцов, их плотность и фазовый состав. Показано, что использование самых 

мелкодисперсных порошков титана и углерода приводит к слишком активному горению с газовыделением и син-

тезу дефектных пористых образцов с искажением формы шихтового брикета, крупными порами, расслоениями  

и трещинами. Наиболее высокие показатели по количеству МАХ-фазы в СВС-продукте наряду с содержанием 

побочной фазы карбида титана были получены при использовании порошка титана самой крупной фракции со-

вместно с порошком графита, а не сажи. Добавление избыточного порошка алюминия к стехиометрическому со-

отношению в исходную шихту приводит к увеличению количества МАХ-фазы в продукте СВС, компенсируя по-

тери алюминия из-за испарения. Увеличение объема образца (масштабный фактор) также приводит к увеличению 

количества МАХ-фазы в продукте СВС вследствие более медленного остывания продукта после реакции.  

Ключевые слова: порошок титана; порошок алюминия; порошок углерода; порошок сажи; титан; углерод; 

алюминий; горение на открытом воздухе; самораспространяющийся высокотемпературный синтез; Ti3AlC2;, 
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ВВЕДЕНИЕ 

Как известно, МАХ-фазы – новый вид тройных кар-

бидных или нитридных соединений с общей формулой  

 

Mn+1AXn, 

 

где n=1–3;  

М – переходный металл;  

А – элемент подгруппы А таблицы Менделеева;  

Х – углерод или азот [1].  

МАХ-фазы называют новой керамикой, они имеют 

слоистую наноламинатную структуру и обладают од-

новременно свойствами металлов и керамики: высокой 

электро- и теплопроводностью, стойкостью к термо-

ударам, пластичностью при высоких температурах, жа-

ростойкостью, стойкостью к окислению, низкой плот-

ностью, легко обрабатываются механическими спосо-

бами. Такие уникальные свойства позволяют использо-

вать их в различных отраслях промышленности – от 

электроники до аэрокосмической отрасли. МАХ-фазу 

Ti3AlC2 получают различными методами: горячего изо-

статического прессования, горячим прессованием [2; 3], 

искровым плазменным спеканием [4–7], механической 

активацией исходной порошковой шихты в планетарных 

шаровых мельницах [8; 9]. Среди методов получения 
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Ti3AlC2 выделяется основанный на горении метод са-

мораспространяющегося высокотемпературного синте-

за (СВС), который обладает рядом значительных пре-

имуществ, таких как низкое энергопотребление, ис-

пользование простого и малогабаритного оборудования 

и др. [10–12].  

МАХ-фаза Ti3AlC2 в ходе процесса СВС образуется 

в несколько стадий [13; 14]. Первая стадия – образова-

ние твердых частиц карбида титана TiC и жидкой фазы 

интерметаллидов системы Ti-Al. Вторая стадия – рас-

творение карбида в окружающем расплаве этих интер-

металлидов и образование наноструктурных пластин 

МАХ-фазы, для чего требуется выдержка при высокой 

температуре не менее 1400–1500 °С. Время такой вы-

держки определяется скоростью тепловыделения СВС 

и остывания продукта, которые зависят от активности 

исходных компонентов шихты и условий синтеза. По 

данным динамического рентгенофазового анализа, вре-

мя образования карбида титана TiC при реакции СВС 

не превышает 1 с, а формирование пластин МАХ-фазы 

начинается через 4–5 с после этого [14]. Следует учи-

тывать, что при высоких температурах СВС часть лег-

коплавкого компонента Al испаряется. Вследствие это-

го нарушается стехиометрия исходной шихты, и коли-

чество МАХ-фазы в конечном продукте уменьшается. 

Учитывая вышесказанное, можно заключить, что при 

недостаточной выдержке при высокой температуре или 

недостаточном количестве легкоплавкого компонента 

Al количество МАХ-фазы Ti3AlC2 в конечном продукте 

будет уменьшаться, и будут оставаться не прореагиро-

вавшие до конца промежуточные фазы карбида титана 

TiC и интерметаллидов TiAl, TiAl3, Ti2Al. Для увеличе-

ния количества МАХ-фазы в конечном продукте при-

меняют разные методы, такие как добавление избытка 

легкоплавкого компонента в исходную шихту [15] или 

сжатие и выдержка горячего продукта после синтеза 

(СВС-компактирование прессованием) [16; 17].  

Если закономерности СВС-компактирования для 

получения беспористых или малопористых уплотнен-

ных образцов МАХ-фазы Ti3AlC2 с использованием 

дорогостоящего оборудования и специальных приспо-

соблений рассмотрены и изучены неоднократно, то за-

кономерности синтеза пористых неуплотненных СВС-

продуктов при горении на воздухе без приложения из-

быточного давления – то есть более простого метода, 

не требующего дополнительных расходов на оборудо-

вание и электроэнергию, мало рассматривались в науч-

ной литературе. Такие пористые каркасы МАХ-фазы 

нужны, например, при получении фильтров или кера-

мико-металлических материалов (керметов) методом 

инфильтрации. В последнем случае для создания бла-

гоприятных условий пропитки металлами необходимо 

синтезировать пористый каркас однородной макро-

структуры по всему объему, а высокое содержание 

МАХ-фазы обеспечит высокие эксплуатационные ха-

рактеристики керметов [18]. 

В работе [19] было проведено исследование влияния 

газифицирующих добавок и добавления избытка алю-

миния на фазовый состав пористых продуктов горения 

в засыпке из просушенного речного песка при реализа-

ции СВС в системе Ti-Al-C без приложения избыточно-

го давления. Было установлено, что максимальное ко-

личество фазы Ti3AlC2 образуется при сжигании исход-

ной смеси порошков с увеличенным содержанием алю-

миния состава 3Ti+2Al+2C, а не состава 3Ti+Al+2C, 

соответствующего стехиометрии фазы Ti3AlC2. Ввод  

в эту смесь углеродсодержащих газифицирующих доба-

вок подавляет процесс образования МАХ-фаз. Для по-

лучения в рассматриваемой системе пористой МАХ-

фазы необходимо использовать газифицирующие ве-

щества, которые не содержат углерод. Наилучший ре-

зультат по содержанию в продуктах синтеза МАХ-фазы 

состава Ti3AlC2 обеспечивается при использовании  

в качестве газифицирующей добавки гидрида титана 

TiH2. В [19] применялись следующие марки порошков: 

титан марки ПТС-1, углерод технический марки П 804Т 

(сажа) и алюминий марки ПА-4.  

Практически во всех исследованиях по применению 

СВС для получения МАХ-фаз традиционно использо-

вались порошки титана со средним размером частиц 

марки ПТС и такой углеродной формы, как техниче-

ский углерод (сажа), которые в самом начале развития 

технологии СВС были рекомендованы для получения 

порошка карбида титана, самого чистого по содержа-

нию примеси кислорода [12]. Однако использование 

этих порошков для СВС пористого каркаса TiC при 

горении на воздухе без приложения избыточного дав-

ления не привело к успеху, так как образовывались по-

коробленные расслаивающиеся образцы пористого TiC 

[20]. Наименее дефектные и однородные по структуре 

образцы мелкопористого TiC были синтезированы из 

смеси крупного порошка титана ТПП-7 и такой угле-

родной формы, как графит марок ГЛС или С-2. В рабо-

те [18] было проведено сравнительное исследование 

влияния двух видов исходных порошков углерода (са-

жи марки П 701 и графита марки С-2) в сочетании  

с крупным порошком титана (ТПП-7) на фазовый со-

став пористого продукта Ti3AlC2, также полученного 

при горении на воздухе без приложения избыточного 

давления, с целью пропитки его расплавом алюминия. 

Было установлено, что применение порошка графита  

С-2 повышает содержание МАХ-фазы в пористом кар-

касе Ti3AlC2 по сравнению с применением сажи и обес-

печивает его самопроизвольную пропитку расплавом 

Al непосредственно после синтеза. 

Цель работы – исследование влияния наиболее рас-

пространенных марок порошков титана и углерода при 

их использовании в исходной шихте 3Ti+Al+2C, а так-

же избытка алюминия на фазообразование, микро-  

и макроструктуру материалов, полученных в результате 

реакции СВС на воздухе без приложения внешнего 

давления, для определения марок порошков, наиболее 

подходящих для получения пористых каркасов МАХ-

фазы Ti3AlC2 с однородной мелкопористой структурой 

при отсутствии таких дефектов, как крупные поры, рас-

слоения и трещины, а также с сохранением формы 

шихтовых брикетов. 

 

МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ 

При проведении эксперимента использовались сле-

дующие порошки (здесь и далее используются массо-

вые %): титановый порошок пористый марки ТПП-7  

с самым крупным размером частиц (~300 мкм, чистота 

98 %, ТУ1791-449-05785388-2010), титановый порошок 

со средним размером частиц марки ПТС-1 (~100 мкм, 
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чистота 98,9 %, ТУ 14-22-57-92), титановый порошок  

с малым размером частиц марки ПТМ-1 (~40 мкм, чис-

тота 99,5 %, ТУ 14-22-57-92), графит литейный с круп-

ным размером частиц марки ГЛС-1 (~60 мкм, чистота 

87 %, зольность не более 13 %, влага не более 2 %, 

ГОСТ Р 52729–2007), графит коллоидный со средним 

размером частиц марки С-2 (~15 мкм, чистота 98,5 %, 

зольность не более 1,5 %, влага не более 0,5 %, ТУ 113-

08-48-63–90), термическая сажа Т 900 (~0,15 мкм, сред-

ний размер агломератов 10 мкм, чистота 99,8 %, ГОСТ 

7885-86), более активная печная сажа П 701 (~0,07 мкм, 

средний размер агломератов 1 мкм, чистота 99,7 %, 

ГОСТ 7885-86) и алюминий ПА-4 (~100 мкм, чистота 

98 %, ГОСТ 6058-73).  

Исходные порошки взвешивали на лабораторных 

весах с точностью 0,01 г. Каждая исходная шихта в сте-

хиометрическом соотношении 3Ti+Al+2C смешивалась 

в керамической ступе в течение 5 мин для получения 

однородной массы. В каждой системе заменяли одну 

марку порошка титана Ti или углерода C на другую, по-

рошок алюминия применяли одной марки. Максималь-

ная температура в процессе синтеза определялась темпе-

ратурой образования карбида титана TiC (~2800 °С), как 

наиболее тугоплавкого соединения, образующегося  

в промежуточной стадии фазообразования, поэтому 

алюминий в ходе реакции СВС находился в жидком 

состоянии, и его фракционный состав не влиял на фазо-

вый состав полученного продукта.  

Из полученной шихты в пресс-форме односторон-

ним прессованием при давлении 20 МПа подготавлива-

ли цилиндрические заготовки диаметром 23 мм. Масса 

каждой заготовки составляла 10 г. Реакцию СВС (горе-

ния) инициировали нихромовой электрической спира-

лью накаливания. Образцы синтезировали сжиганием 

на воздухе. Из-за низкой реакционной способности 

крупных марок порошков для инициирования реакции 

использовали запальный состав – смесь порошков ти-

тана и сажи в насыпном состоянии. После синтеза об-

разец присыпался просушенным речным песком для 

создания барьера от воздушной атмосферы и снижения 

вероятности образования на стенках образца поверхно-

стных пленок из оксидов и нитридов. Максимальная 

температура горения определялась с помощью АЦП 

«ОВЕН ТРМ210» и термопар вольфрам-рений 5/20. 

Фазовый состав определялся рентгенофазовым методом 

с помощью дифрактометра ARL X'trA-138 с использо-

ванием Cu-излучения при непрерывном сканировании  

в интервале углов 2Ө от 5 до 80 градусов со скоростью 

2 град/мин. Количественное содержание фаз определя-

лось методом корундовых чисел. Микроструктура ис-

следовалась на растровом электронном микроскопе 

TescanVega3 с приставкой локального микрорентгено-

спектрального анализа X-act. Полученные образцы по-

сле проведения СВС на воздухе обрабатывали с помо-

щью наждачного круга для удаления слоя нитридов 

(оксидов) и других запекшихся продуктов горения на 

поверхностях.  

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ  

На рис. 1 представлены типичные макрофотографии 

СВС-образцов, полученных с использованием крупного 

титанового порошка и разных марок углерода. Видно, 

что образцы, синтезированные на крупном титане ТПП-7 

и из разных порошков углерода, имеют визуальные 

макроструктурные отличия. Брикеты, полученные с по-

мощью менее активных и крупных графитовых порош-

ковых реагентов углерода (рис. 1 a, 1 b), лучше сохра-

нили цилиндрическую форму исходной прессованной 

шихтовой заготовки. Образцы немного увеличились  

в размерах по направлению горения из-за пульсирую-

щего характера горения и образования слоев, а также 

активного выделения газов. Чем крупнее частицы ис-

ходного углерода, тем больше размер пор после синте-

за. Однако данные образцы имеют систематические 

крупные поры размерами до 3–5 мм, которые можно 

рассматривать как дефекты структуры. Напротив, об-

разцы с использованием сажи (рис. 1 c, 1 d) практиче-

ски не имеют крупных пор, а образец, полученный из 

сажи П701 (рис. 1 d), имеет наиболее равномерную 

мелкопористую структуру. Очевидно, что различная 

химическая активность графита и сажи, а также раз-

личные размеры их исходных частиц существенно 

влияют на физико-химические процессы реакции горе-

ния, обуславливая различную структуру конечного 

продукта.  

На рис. 2 представлены типичные макрофотографии 

СВС-образцов системы с титановым порошком среднего

 

 

 

             

 a b c d 

Рис. 1. Образцы после СВС в системе Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-X, где Х – марка углерода:  

a – графит С-2; b – графит ГЛС-1; c – сажа Т 900; d – сажа П 701 

Fig. 1. Samples after SHS in the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-X system, where Х is a carbon grade:  

a – С-2 graphite; b – GLS-1 graphite; c – T 900 soot; d – P 701 soot 
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Рис. 2. Образцы после СВС в системе Ti ПТС-1-Al (ПА-4)-X, где Х – марка углерода:  

a – графит С-2; b – графит ГЛС-1; c – сажа Т 900; d – сажа П 701 

Fig. 2. Samples after SHS in the Ti PTS-1-Al (PA-4)-X system, where Х is a carbon grade:  

a – С-2 graphite; b – GLS-1 graphite; c – T 900 soot; d – P 701 soot 

 

 

 

размера ПТС-1. Видно, что образцы, синтезированные  

с применением более мелкого порошка титана ПТС-1, 

имеют меньше различий в макроструктуре. Если мак-

роструктура и форма СВС-образцов, полученных на 

графите С-2, сажах Т 900 и П 701, приблизительно оди-

наковая, то образец на графите ГЛС-1 отличается удли-

ненной формой и наличием крупных пор.  

На рис. 3 представлены типичные макрофотографии 

СВС-образцов системы с мелким титановым порошком 

ПТМ-1. Видно, что все образцы, полученные с исполь-

зованием наиболее мелкого порошка титана ПТМ-1, 

имеют явные макроструктурные дефекты в виде круп-

ных пор, распределенных неравномерно по объему об-

разца. Образец, полученный из сажи П701, имеет даже 

расслоения в виде параллельных трещин различной 

ширины, что вызвало значительное удлинение образца 

в направлении, перпендикулярном данным трещинам. 

Такие результаты можно объяснить высокой реакцион-

ной активностью исходной порошковой СВС-системы 

за счет применения наиболее мелкого порошка титана, 

который к тому же имеет наибольшую удельную по-

верхность, позволяющую удерживать значительное 

количество адсорбированных примесей, способных 

вызывать сильное газовыделение в процессе синтеза. 

С помощью растрового электронного микроскопа 

была исследована микроструктура пористых СВС-

продуктов. Типичная микроструктура для системы  

Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2) представлена на рис. 4. 

Характерными признаками этой микроструктуры явля-

ются закрытая и открытая пористость, округлые части-

цы карбида титана TiC и блоки пластинчатого карбо-

алюминида титана Ti3AlC2. Как видно из рис. 4, сред-

ний размер частиц карбида титана составляет 5–7 мкм, 

размер пакетов из пластин МАХ-фазы карбоалюминида 

титана – около 15–20 мкм.  

Для идентификации фаз карбида титана и МАХ-

фазы карбоалюминида титана на микроструктуре было 

проведено определение энергодисперсионных спектров 

в интересующих точках с помощью приставки X-act  

к растровому электронному микроскопу. На рис. 5 по-

казаны области, где была проведена идентификация 

фаз. Области были выбраны по характерным морфоло-

гическим признакам фаз – пластины МАХ-фазы кар-

боалюминида титана Ti3AlC2 в точке 1 и округлые час-

тицы карбида титана в точке 2.  

Согласно результатам определения энергодисперси-

онных спектров (рис. 5), по элементному составу мож-

но идентифицировать в точке 1 МАХ-фазу Ti3AlC2, 

а в точке 2 – фазу карбида титана TiC. Результаты энер-

годисперсионного анализа подтверждаются рентгено-

фазовым анализом, а именно наличием в полученных 

продуктах данных фаз (будет показано ниже). 

 

 

 

             

 a b c d 

Рис. 3. Образцы после СВС в системе Ti ПТМ-1-Al (ПА-4)-X, где Х – марка углерода:  

a – графит С-2; b – графит ГЛС-1; c – сажа Т 900; d – сажа П 701 

Fig. 3. Samples after SHS in the Ti PTM-1-Al (PA-4)-X system, where Х is a carbon grade:  

a – С-2 graphite; b – GLS-1 graphite; c – T 900 soot; d – P 701 soot 
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Рис. 4. Микроструктура СВС-продукта системы Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2): 

a – излом, увеличение ×100; b – частицы карбида титана TiC;  

c – частицы карбида титана TiC и блоки пластин Ti3AlC2; d – блоки пластин Ti3AlC2 

Fig. 4. Microstructure of the SHS-product of the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-С (С-2) system:  

a – fracture, magnification ×100; b – TiC titanium carbide particles;  

c – TiC titanium carbide particles and groups of Ti3AlC2 plates; d – groups of Ti3AlC2 plates 

 

 

 

Плотность образцов была определена методом гид-

ростатического взвешивания. Результаты измерений 

представлены в таблице 1. 

Из таблицы 1 видно, что на плотность, а следова-

тельно, и на пористость (отношение объема пор к объ-

ему образца) наибольшее влияние оказывает вид по-

рошкового углерода. Наибольшая плотность СВС-об-

разцов достигнута с применением порошков сажи Т 900 

(2,50–2,85 г/см3) и сажи П 701 (2,24–2,79 г/см3). При 

этом большей плотностью обладали образцы, получен-

ные с менее активной сажей Т 900. Соответственно, 

они должны иметь и наибольшие значения прочности 

(хотя прочность образцов в настоящей работе не опре-

делялась). Наименьшая плотность и наибольшая порис-

тость получена на образцах, синтезированных с исполь-

зованием графитовых порошков С-2 и ГЛС-1 – от 2,01 

до 2,15 г/см3 и от 1,77 до 2,04 г/см3 соответственно. При 

этом использование более чистого графита С-2 с разны-

ми порошками титана дало большую плотность при 

наименьшем разбросе ее значений, что свидетельствует 

о большей прочности пористых образцов и стабильности 

результатов, чем в случае использования менее чистого 

ГЛС-1. (Аналогичный вывод был получен ранее и при 

СВС пористого TiC с использованием графита марок С-2 

и ГЛС-1 [20].) Наименьшая плотность и, соответственно, 

наибольшая пористость образцов была достигнута при 

использовании менее чистого графита ГЛС-1 с большим 

примесным газовыделением. Эти образцы должны обла-

дать наименьшей прочностью по сравнению с образца-

ми, полученными с использованием всех остальных ис-

пользованных марок порошков углерода. Размеры по-

рошков титана меньше влияют на плотность СВС-

образцов, однако отчетливо видно, что с уменьшением 

размера частиц титана плотность СВС-заготовок растет. 

Соответственно, наибольшая пористость достигается  

с применением крупного титана ТПП-7. 
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Точка 1 Тип линии % 

C K серия 12,41 

Al K серия 12,91 

Ti K серия 74,68 

Точка 2 
  

C K серия 14,77 

Al K серия 0,73 

Ti K серия 84,51 

 

 
Рис. 5. Микроструктура СВС-продукта системы Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2)  

с точками определения энергодисперсионных спектров 

Fig. 5. Microstructure of the SHS-product of the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-С (С-2) system  

with the points of defining the energy-dispersive spectra 

 

 

 

Для определения фазового состава полученных об-

разцов использовался рентгенофазовый анализ. На рис. 6 

представлена типичная рентгенограмма пористого 

СВС-продукта системы Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2).  

Качественный рентгенофазовый анализ показал на-

личие во всех полученных образцах МАХ-фазы Ti3AlC2 

и фазы карбида титана TiC. Для оценки соотношения 

содержания МАХ-фазы и карбида титана в синтезируе-

мых образцах использовали количественный рентгено-

фазовый анализ (РФА) методом корундовых чисел, ре-

зультаты которого представлены в таблице 2. 

Из таблицы 2 видно, что наибольшее содержание 

целевого соединения Ti3AlC2 наблюдается при исполь-

зовании в качестве реагентов порошка титана ТПП-7,  

а также графита С-2 и сажи Т 900: до 52 и 47 % соот-

ветственно. При использовании порошков титана ПТС-

1 и ПТМ-1 увеличивается содержание побочных про-

дуктов – фазы карбида титана и появляется фаза нитри-

да титана.  

Используя результаты количественного РФА, пред-

ставленные в таблице 2, для эксперимента с избытком 

алюминия были выбраны системы с крупной фракцией 

титана ТПП-7, а в качестве углерода – графит марок С-2 

и ГЛС-1. Для эксперимента были приготовлены исход-

ные составы системы 3Ti+хAl+2С, где х (мас.) – 1,15; 

1,25; 1,5; 1,75 и 2. Результаты РФА полученных образ-

цов с избытком алюминия представлены в таблице 3. 

Для исследования масштабного фактора на фазообра-

зование в системе Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2) методом 

СВС был получен образец массой 50 г в стехиометриче-

ском соотношении без избытка алюминия. Образец со-

хранил геометрию заготовки, но несколько увеличил-

ся в объеме из-за образования пор. Присутствуют не-

большие каверны и крупные поры в одной плоскости 
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Fig. 6. X-ray diffraction pattern of the porous SHS-product of the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-�K (�K-2) system 
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