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ВВЕДЕНИЕ
В настоящее время большое внимание уделя-

ется методам получения наноструктурированных
композиционных материалов с заданными свой-
ствами. Одним из эффективных способов полу-
чения подобных материалов является саморас-
пространяющийся высокотемпературный синтез
(СВС) [1, 2]. Эффективным способом, позволяю-
щим влиять на структурное состояние исходной
реакционной шихты и макрокинетические пара-
метры СВС, регулируя тем самым кинетику
структурным фазовых переходов при реализации
синтеза, является метод предварительной меха-
нической активации (МА) [3]. Применение пред-
варительной МА позволяет изменять структуру и
фазовый состав получаемых продуктов, увеличи-
вая возможности протекания химических реак-
ций, а именно, расширяя концентрационные
пределы горения, меняя температуру и скорость
горения, температуру воспламенения и др. [4, 5].

Для инициирования процесса синтеза в пред-
варительно механоактивированной системе не-
обходим определенный тепловой импульс. В раз-
личных порошковых смесях его значение будет

существенно колебаться. Также существенное
значение для получения однородной структуры и
фазового состава конечного материала имеет ско-
рость нагрева порошковых реагентов. Одним из
способов создания инициирующей температуры
с высокой скоростью нагрева является примене-
ние экстремального вида воздействия на порош-
ковую систему (ударная волна, электрический
импульс), это может повлиять как на макрокине-
тические параметры СВС-реакции, так и на
структурно-фазовые преобразования [6]. Однако
наиболее универсальным из экстремальных воз-
действий является индукционный нагрев со ско-
ростью тепловложения до 100 К ⋅ с–1. Метод ин-
дукционного нагрева отличается низкими энер-
гозатратами, быстротой протекания реакции
нагрева, простатой и надежностью оборудования,
чистотой получения конечного продукта [7]. Од-
нако применение индукционного нагрева в целях
управляемого синтеза новых материалов с задан-
ными свойствами недостаточно изучено и требу-
ет проведения дополнительных исследований.

Для более полного представления о развитии
процессов фазовых превращений при синтезе ме-
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ханоактивированных систем методом индукци-
онного нагрева, необходимо знать закономерно-
сти протекания синтеза в динамических условиях
[1]. Скоротечность СВС-процесса подразумевает
применение соответствующих эксперименталь-
ных методов исследования динамики трансфор-
мации исходных компонентов. В последнее вре-
мя in situ исследования структурных изменений и
химической динамики в зоне горения в режиме
реального времени стали возможными благодаря
использованию синхротронного излучения (СИ).
На сегодняшний день метод СИ является, пожа-
луй, безальтернативным в области исследования
быстропротекающих процессов за счет большой
скорости регистрации дифракционных картин;
большой интенсивности, позволяющей работать
с отраженным пучком; высокого пространствен-
ного и временного разрешения детектора, обес-
печивающего в совокупности высокую точность
измерений [1, 8]. Многие экспериментаторы ис-
пользуют метод СИ “дифракционного кино” –
последовательную съемку серии дифрактограмм,
которая позволяет наблюдать структурные пре-
вращения в веществе в процессах деформации,
плавления, кристаллизации, синтеза и т.д. [9].
Высокая интенсивность монохроматических
пучков СИ и прогресс в увеличении быстродей-
ствия детекторов привели к возможности получе-
ния рентгенограмм за время порядка микросе-
кунды. В классической схеме регистрации это
близко к пределу, который определяется време-
нем сбора заряда и релаксации в детекторе. Свой-
ства СИ позволяют использовать это излучение
для фазового и структурного анализа материалов.
Важным является малая длина волны излучения
СИ. Ее значение соизмеримо с расстоянием меж-
ду атомами, находящимся в узлах кристалличе-
ской решетки [1]. В проводимом эксперименте
длина волны составляла 0.1505 нм.

Для исследования было выбрано соединение
Ti3Al, поскольку сплавы на основе α2-фазы широ-
ко применяются для конструкций и деталей в
авиакосмической, автомобильной промышлен-
ности, судостроении, энергостроении, благодаря
высокой жаростойкости, прочности, стойкости к
воздействию агрессивных сред, коррозионной
стойкости, низкой плотности, хорошему сопро-
тивлению усталостному разрушению и ползучести
[10]. Исходя из этого возникает потребность расши-
рять область исследования процессов структуро- и
фазообразования в системе Ti–Al, а также управле-
ния синтезом с целью получения интерметаллид-
ных соединений с заданными свойствами. В данной
работе проведено экспериментальное исследова-
ние динамики фазовых превращений в режиме in si-
tu, в механоактивированной на разных временах
порошковой смеси состава 3Ti + Al, при высоко-
температурном синтезе в режиме динамического

теплового взрыва путем нагрева смеси в быстро-
переменных электромагнитных полях.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ МЕТОДИКА
В экспериментальных исследованиях в каче-

стве объектов использовались порошки титана
ПТМ и порошки алюминия ПА. Приготавлива-
лась механическая смесь из порошков в соотно-
шении Al 16 мас. % + Ti. Далее проводилась меха-
ноактивационная обработка исходной порошко-
вой смеси с использованием планетарной шаровой
мельницы Активатор 2SL, центростремительное
ускорение цилиндров 50 g. Варьировалось время
механической активации: 1, 3 и 7 мин.

На следующем этапе проводились in situ иссле-
дования динамики фазообразования в механоак-
тивированной смеси в процессе высокотемпера-
турного синтеза с использованием метода дина-
мической дифрактометрии в пучках СИ [1].
Использовалось излучение от накопителя элек-
тронов ВЭПП-3 станции 5b “Дифракционное ки-
но” Института ядерной физики СО РАН им. Буд-
кера (Россия, г. Новосибирск).

Для регистрации динамики фазообразования в
процессе СВС был разработан и создан экспери-
ментальный комплекс на базе высокочастотного
электромагнитного нагревателя 6АВ, позволяю-
щего генерировать электромагнитную энергию в
широком диапазоне мощности.

Данный нагреватель был адаптирован к усло-
виям проведения эксперимента. Для этого уста-
новка была дооснащена мобильной и производи-
тельной системой водоохлаждения индуктора, а
также специализированной камерой, позволяю-
щей осуществлять индукционный нагрев как в
вакууме, так и в инертной среде. Специализиро-
ванная камера также была оборудована системой
охлаждения. Схема адаптированного комплекса
приведена на рис. 1.

Одной из важных составляющих комплекса
является специализированная вакуумная камера.
Внутрь этой камеры помещается металлический
тигель с механоактивированной смесью состава
3Ti + Al и термопарой, необходимой для контро-
ля процесса синтеза вещества. Данные измерения
температуры обрабатывались многоканальной
платой ЛА-2USB, подключаемой к персонально-
му компьютеру. Под воздействием магнитного
поля порошковая смесь разогревается до опреде-
ленной температуры, в результате чего иниции-
руется реакция синтеза соединения Ti3Al. Про-
цесс высокотемпературного синтеза иницииро-
вали увеличением мощности индуктора путем
нагрева смеси в быстропеременных электромаг-
нитных полях с одновременной регистрацией тем-
пературы, которая в режиме реального времени
отображалась на экране монитора компьютера.
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Одновременно с началом инициирования син-
теза запускался процесс съемки, и включалась авто-
матическая регистрация дифрактограмм.

РЕЗУЛЬТАТЫ ЭКСПЕРИМЕНТА 
И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

На рис. 2 приведены дифрактограммы исход-
ной порошковой смеси состава Al 16 мас. % + Ti и
смесей идентичного состава, механоактивиро-
ванных в течение 1, 3 и 7 мин.

Из сравнительного анализа дифрактограмм
следует, что с увеличением времени механоакти-
вационной обработки происходит уменьшение
интенсивностей дифракционных отражений
компонентов смеси, пики уширяются, что свиде-
тельствует о наличии неравновесных дефектов в
продукте размола и уменьшении размеров кри-
сталлитов. Дополнительные соединения после
механоактивации не образуются.

Для более полного представления о микро-
структуре механокомпозитов анализировалось
строение сечений образцов. Основой композита
является алюминиевая матрица, в объеме кото-
рой распределены фрагменты частиц титана. Раз-
брос размеров титановых включений значителен,
от долей микрометров до десятков микрометров.
Крупные включения титановых частиц являются
единичными и большая часть компонентов пере-
мешана на субмикронном уровне. На макроуров-
не после 7 мин механической активации пластич-
ная алюминиевая матрица создает условия для
идеального контакта реагентов, и сформировав-

шийся механокомпозит можно рассматривать
как элементарный реактор, в объеме которого со-
зданы максимально благоприятные условия для
твердофазной диффузии.

На следующем этапе проводились in situ син-
хротронные исследования по высокотемператур-
ному синтезу активированных смесей в режиме
теплового взрыва с использованием адаптиро-
ванного к методу СИ разработанного экспери-
ментального комплекса. На рис. 3 приведены тер-
мограммы синтеза в процессе индукционного на-
грева смеси состава 3Ti + Al с разными временами
механоактивации.

Съемка in situ динамики фазообразования
(“дифракционное кино”) производилась с начала
нагрева системы. Отключение разогрева осу-
ществлялось при достижении реагирующей ших-
той максимальной температуры с последующим
охлаждением шихты до комнатной температуры.
Для 1 мин МА температуры инициации синтеза в
смеси составляет Т = 603°С, для 3 мин. МА – Т =
= 442°С, для 7 мин МА – Т = 359°С. Максималь-
ная температура горения: для 1 мин. МА – Тmax =
= 1080°С, для 3 мин. МА – Тmax = 1003°С, для
7 мин. МА – Тmax = 820°С. Таким образом, наблю-
дается устойчивая закономерность снижения
температур начала нагрева смеси с увеличением
времени МА.

Из анализа динамики фазообразования в про-
цессе высокотемпературного синтеза для активи-
рованной в течение 1 мин порошковой смеси
3Ti + Al следует, что отражения на первой ди-
фрактограмме (первый кадр “дифракционного

Рис. 1. Схема функционирования установки для изучения динамики фазовых превращений при синтезе индукцион-
ным нагревом: 1 – падающий пучок СИ; 2 – отраженный пучок СИ; 3 – излучатель; 4 – спираль индуктора; 5 – бе-
риллиевое окно; 6 – вакуумная камера; 7 – держатель тигля; 8 – тигель; 9 – порошковые реагенты; 10 – термопара;
11 – изолятор; 12 – детектор.
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кино”) соответствуют исходным компонентам
титану и алюминию (рис. 4а).

Затем на этапе первичного структурообразова-
ния происходят изменения расположения ре-
флексов исходных компонентов и их постепен-
ное уширение со сдвигом в сторону меньших уг-
лов, свидетельствующее об увеличении среднего
значения параметров кристаллических решеток
исходных компонентов. Затем, начиная с темпе-
ратуры 564°С, начинаются процессы образова-
ния фаз с их последующими трансформациями
[1]. Таким образом, на этапе первичного структу-
рообразования идентифицируются наряду с
устойчивыми соединениями Ti3Al, TiAl3, TiAl2,
TiAl, метастабильные виртуальные фазы Ti9Al23,
Ti5Al11, Ti2Al5, которые образуются до выхода си-
стемы на тепловой взрыв. Доминирующим, на
этом участке, является соединение TiAl3. При
603°С система выходит на тепловой взрыв. Фазо-
вые преобразования продолжаются. В момент до-
стижения шихтой максимальной температуры в
синтезированном продукте фиксируется TiAl3,
Ti3Al, TiAl2, а также небольшое содержание мета-
стабильных фаз Ti5Al11, Ti9Al23. После отключения
источника разогрева, за счет быстрого снижения

температуры шихты, продуктом реакции являют-
ся соединения Ti3Al, TiAl3, Ti5Al11, Ti9Al23.

Для активированной в течение 3 мин смеси
(в отличие от одноминутной) уменьшение интен-
сивности и уширение дифракционных максиму-

Рис. 2. Дифрактограммы исходной и МА смеси состава 3Ti + Al: исходная смесь (а), МА 1 (б), 3 (в) и 7 мин (г).
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Рис. 3. Термограммы синтеза механоактивированной
смеси состава 3Ti + Al.

100
200
300
400
500
600
700
800
900

1000
1100

0
25

50
75

100
125

150
175

200
225

250
275

300
325

350
375

400

1 мин МА

3 мин МА

7 мин МА

Время, с

Те
м

пе
ра

ту
ра

, °
С



712

ИЗВЕСТИЯ РАН. СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ  том 87  № 5  2023

СОБАЧКИН и др.

мов титана и алюминия и их сдвиг в сторону
меньших углов наблюдаются с начала момента
съемки, что подтверждает первая дифрактограм-
ма “дифракционного кино” (рис. 4б).

Через 10 с съемки при температуре, наряду со
смещенными пиками Al и Ti, идентифицируются
рефлексы, соответствующие соединениям TiAl3 и
Ti2Al5. Увеличение ширины пиков свидетельству-
ет об уменьшении областей когерентного рассея-
ния (размеров кристаллитов) и увеличении мик-
ронапряжений кристаллических решеток. Начи-
ная с 200°С на дифрактограммах регистрируются
дополнительные отражения, соответствующие
Ti3Al, TiAl2, TiAl и метастабильным фазам Ti9Al23,
Ti5Al11. Далее механизм фазообразования суще-
ственно не отличается от фазообразования меха-
ноактивированной 1 минутной смеси. В процессе
синтеза на этапе первичного структурообразова-
ния основной фазой является TiAl3, а также со-
единения Ti3Al, TiAl2, TiAl и метастабильные фа-
зы Ti9Al23, Ti5Al11, Ti2Al5, Ti3Al5 [1]. К моменту
окончания реакции синтезируется многофазный
продукт, состоящий из TiAl3, Ti3Al и TiAl2. Основ-
ное соединение TiAl3. По данным количествен-
ного расчета ее содержание составляет 60%. По
сравнению с 1 мин МА, содержание Ti3Al увели-
чивается на 10%.

Для активированной в течение 7 мин смеси
уже на первой дифрактограмме (рис. 4в) наряду с
максимумами, соответствующими исходным
компонентам Ti и Al, идентифицируются уши-
ренные пики, соответствующие метастабильным
фазам Ti2Al5 и Ti5Al11. То есть, как и при 3 мин ме-
ханоактивации, переход от исходных реагентов к
продуктам происходит так быстро, что на “ди-
фракционном кино” с временем одного кадра в
10 с не улавливается. Далее процесс фазообразо-
вания существенно не отличает от предыдущих
случаев, однако, увеличение времени механоак-
тивации ускоряет процессы фазовых превраще-
ний. До момента выхода системы на тепловой
взрыв (359°C) происходит формирование и ис-
чезновение метастабильных фаз Ti9Al23, Ti5Al11,
Ti2Al5, Ti3Al5, не оказывающих влияния на синтез
основных соединений Ti3Al, TiAl3, TiAl2, TiAl [1].
В момент достижения шихтой максимальной
температуры 820°C, синтезируется продукт, с до-
минирующем содержанием Ti3Al, в отличие от
двух предыдущих случаев. Содержание Ti3Al в синте-
зируемом продукте около 68%. Также зафиксирова-
но присутствие TiAl2 – 26% и TiAl3 – 6%. В процессе
охлаждения шихты до комнатной температуры
происходит исчезновение метастабильных фаз
Ti9Al23, Ti5Al11. В конечном продукте наблюдаются

Рис. 4. Дифрактограмма, снятая in situ в процессе синтеза смеси состава 3Ti + Al, активированной: в течение 1 (а), 3 (б)
и 7 мин (в).
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три фазы Ti3Al, TiAl3, TiAl2, преимущественно –
фаза TiAl3.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Созданный экспериментальный комплекс на

базе индукционного нагревателя, адаптирован-
ный для проведения СВС с использованием син-
хротронного излучения, позволил провести in situ
синхротронные исследования динамики фазооб-
разования при синтезе механоактивированной
смеси состава 3Ti + Al. Проведенные in situ иссле-
дования позволяют сделать следующие выводы.
Увеличение времени предварительной МА смеси
состава Al16 мас. % + Ti приводит к изменению
термических параметров горения: снижаются
время и температура начала реагирования компо-
нентов, повышается скорость горения и умень-
шаются температуры инициирования синтеза.
Увеличение времени предварительной МА поз-
воляет ускорить время протекания химических
реакций. Так при синтезе смеси МА 3 мин устой-
чивые соединения Ti3Al, TiAl3, TiAl2 и метаста-
бильные фазы Ti9Al23, Ti5Al11, Ti2Al5, Ti3Al5, обра-
зуются с первой секунды начала реагирования
компонентов. Предварительная МА приводит к
тому, что реакция высокотемпературного синтеза
смеси исследуемого состава проходит без образо-
вания жидкой фазы, в режиме истинного твердо-
фазного горения, что свидетельствует о новых меха-
низмах диффузии и массопереноса в твердофазном
горении механоактивированных структур.

Исследование выполнено в рамках государ-
ственного задания № FZMM-2020-0002, FZMM-
2023-0003. В работе использовалось оборудова-

ние ЦКП “СЦСТИ” на базе УНУ “Комплекс
ВЭПП-4 – ВЭПП-2000” в ИЯФ СО РАН.
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Investigation of the conditions for the formation of the α2-phase in mechanocomposites 
of the Ti–Al system by synchrotron radiation methods
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Synchrotron studies of the features of the dynamics of phase formation in a mechanically activated 3Ti + Al
powder mixture during the implementation of high-temperature synthesis under conditions of volumetric ig-
nition by induction heating are carried out. The effect of the time of preliminary mechanical activation treat-
ment of the initial mixture (1, 3, 7 minutes) on the macrokinetic parameters of synthesis was experimentally
investigated.


