
УДК 66.091.3+977:546
DOI 10.26732/2618-7957-2018-4-225-228

СИНТЕЗ КОМПОЗИЦИОННЫХ МАТЕРИАЛОВ НА 
ОСНОВЕ МАХ-ФАЗЫ Ti3SiC2, СОДЕРЖАЩЕЙ БОРИДЫ

Н. И. Афанасьев , О. К. Лепакова
Томский научный центр СО РАН, г. Томск, Российская Федерация

Исследованы микроструктура, фазовый состав и жаростойкость МАХ-фазы Ti3SiC2 и 
композиционного наноламинатного соединения Ti3SiC2-В, полученного методом само-
распространяющегося высокотемпературного синтеза в режиме послойного горения. 
Процесс синтеза проводили в бомбе постоянного давления в атмосфере аргона. Волну 
безгазового горения инициировали раскаленной вольфрамовой спиралью. Максимальную 

температуру горения определяли вольфрам-рениевой термопарой ВР5-ВР20.
Фазовый состав и структурные параметры полученных материалов определяли на диф-
рактометрах Shimadzu XRD-6000 (CuKα-излучение) и ДРОН-2 (СоКα-излучение). Количе-
ственный фазовый анализ проводили с помощью программы POWDER CELL 2,4. Для из-
учения микроструктуры использовали оптический (Axiovert 200M, Karl Zeiss) микроскоп.
Установлено, что бор не входит в состав твердого раствора МАХ-фазы при концен-
трации менее 0,2 мол.  %. Продукты с содержанием бора более 0,2 мол. % содержат 
дисперсные частицы диборида титана, располагающиеся между пластинами МАХ-
фазы. Проведенные испытания на жаростойкость при температуре 1373 К показали, 
что исследованные в работе композиционные материалы на основе соединения Ti3SiC2 
соответствуют жаростойкости стехиометрической фазы и превосходят по жаро-
стойкости сплавы системы Ni-Cr-Al-Y, широко используемые для защиты деталей га-
зотурбинного двигателя. Абразивная износостойкость композиционного материала в 
1,6 раза выше, чем у МАХ-фазы и в 2,8 раза превосходит износостойкость сплава Ni-Cr-
Al-Y. Полученные материалы перспективны для использования в качестве жаростой-

ких и износостойких покрытий.

Ключевые слова: МАХ-фаза, самораспространяющийся высокотемпературный синтез, 
фазовый состав, жаростойкость.

* Введение 

Материалы на основе соединения Ti3SiC2 с 
наноламинатной структурой сочетают в себе свой-
ства керамики и металлов, характеризуются высо-
кими значениями модулей упругости (326 ГПа) и 
сдвига (135 ГПа), значительными вязкостью раз-
рушения (7÷12 МПа·м0,5), прочностью, трещино-
стойкостью, термостойкостью, химической стой-
костью и низкой плотностью (4,52 г/см3) [1–6].

В работе [7] на основе неэмпирического ме-
тода функционала электронной плотности показа-
но влияние примесей азота, кислорода и бора на па-
раметры решетки, локальные искажения, стабиль-
ность и электронную структуру силикокарбида 
Ti3SiC2. Указанные выше примеси могут оказывать 
влияние на фазовый состав, структуру и физико-ме-
ханические свойства синтезируемых материалов.
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Целью настоящего исследования являлось 
изучение фазового состава, микроструктуры и жа-
ростойкости композитов на основе Ti3SiC2, полу-
ченных методом самораспространяющегося вы-
сокотемпературного синтеза (СВС) при частичной 
замене атомов углерода в кристаллической решет-
ке Ti3SiC2 атомами бора.

Материалы и методы 
исследования

В работе были изучены продукты СВ-синтеза 
составов 3Ti-1,2Si-2C, 3Ti-1,2Si-(1,9C + 0,1B), 3Ti-
1,2Si-(1,8C + 0,2B), 3Ti-1,2Si-(1,5C + 0,5B).

Титанокремнистый карбид Ti3SiC2 получа-
ли синтезом из элементов в режиме послойного 
горения, используя химическую реакцию

3Ti + 2C+Si+В→Ti3Si(CВ)2

Т. к. в процессе синтеза часть кремния, об-
ладающего высокой упругостью паров, испаряет-

НОВЫЕ МАТЕРИАЛЫ И ТЕХНОЛОГИИ 
В КОСМИЧЕСКОЙ ТЕХНИКЕ
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Рис. 1. Микроструктуры синтезированных 

продуктов составов: (а) − 3Ti-1,2Si-2C, (б) − 3Ti-
1,2Si-(1,9C + 0,5B)

Рис. 2. Дифрактограммы СВ-синтезированных 
продуктов составов: а – 3Ti-1,2Si-2C, б – 3Ti-1,2Si-

(1,9C + 0,1B), в – 3Ti-1,2Si-(1,8C + 0,2B), 
г – 3Ti-1,2Si-(1,5C + 0,5B). 1 – Ti3SiC2, 2 – TiC, 

3 – TiSi2, 4 – TiB2

Как видно из табл. 1, привес для изученных 
образцов составил 20−30 г/м2. Однако, по данным 
рентгенофазового анализа (рис. 3) в образцах, 
подвергнутых окислению на воздухе, оксидов не 
обнаружено. Возможно, привес связан с окисле-
нием тонких поверхностных слоев образцов.

Сравнение с данными по окислению сплава 
Ni-Cr-Al-Y (табл. 1), показало, что все исследо-
ванные в работе образцы обладают более высокой 
жаростойкостью.

Таблица 1
Окисление СВС-композита состава 

3Ti-1,2Si-2(C,B)

Содержание бора 
в исходной шихте, мол. % Привес (Δm/s), г/м2

0 23
0,1 31
0,2 24
0,5 21

Ni-Cr-Al-Y 44

ся, то кремний вводили с избытком 15−20 масс. % 
относительно стехиометрического состава.

Для приготовления реакционных смесей ис-
пользовали просушенные в вакууме при темпера-
туре 200 °С в течение двух часов порошки тита-
на марки ТПП 8 (ОАО «Ависма», г. Березники), 
кремния марки КР-1 (< 20 мкм) и углерода (сажа 
марки ПМ75 с размером частиц < 0,033 мкм). 
Порошки тщательно перемешивали в фарфоро-
вой ступке. Из приготовленных смесей на гидрав-
лическом прессе формовали пористые (40−45 %) 
цилиндрические образцы диаметром 20 и длиной 
30−32 мм. Процесс СВС проводили в бомбе по-
стоянного давления в атмосфере аргона. Волну 
безгазового горения инициировали раскаленной 
вольфрамовой спиралью. Максимальную темпе-
ратуру горения определяли вольфрам-рениевой 
термопарой ВР5-ВР20 толщиной 100 мкм. Сигнал 
от термопары поступал на вход АЦП и фиксиро-
вался в памяти компьютера.

Фазовый состав и структурные параметры 
полученных материалов определяли на дифрак-
тометрах Shimadzu XRD-6000 (CuKα-излучение) и 
ДРОН-2 (СоКα – излучение). Количественный фа-
зовый анализ проводили с помощью программы 
POWDER CELL 2,4. Для изучения микрострукту-
ры использовали оптический (Axiovert 200M, Karl 
Zeiss) микроскоп.

Результаты и обсуждение

На рис. 1 приведены микроструктуры СВ-
синтезированных образцов составов 3Ti-1,2Si-2C 
(а) и 3Ti-1,2Si-(1,5C + 0,5B) (б). Образец состава 
3Ti-1,2Si-2C состоит в основном из пластинча-
тых кристаллов Ti3SiC2 и округлых частиц TiC 
(~ 15 масс. %). При добавлении бора в составе 
синтезированных продуктов идентифицируется 
диборид титана, который наряду с карбидом ти-
тана располагается в основном в промежутках 
между пластинчатыми кристаллами МАХ-фазы 
Ti3SiC2 (рис. 1б).

На рис. 2 приведены дифрактограммы син-
тезированных продуктов системы 3Ti-1,2Si-2(C,B).

Как следует из анализа дифрактограмм, ди-
борид титана идентифицируется только в продук-
тах с содержанием бора 0,2 и 0,5 мол. %. Образцы 
системы 3Ti-1,2Si-2(C,B), полученные методом 
СВС с различным содержанием бора в исход-
ной шихте, были испытаны на жаростойкость. 
Жаростойкость оценивали по привесу окислен-
ных на воздухе образцов в электропечи на основа-
нии ГОСТ 6130-71. Исследования проводили при 
температуре 1373 К, продолжительность выдерж-
ки составляла 30 часов. Привес образцов опреде-
ляли на аналитических весах с точностью 10−4 г. 
(табл. 1). В таблице для сравнения приведены дан-
ные по жаростойкости сплава Ni-Cr-Al-Y.
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Синтез композиционных материалов на основе МАХ-фазы Ti3SiC2, содержащей бориды

Рис. 3. Дифрактограммы образцов с различным 
содержанием бора, подвергнутых окислению при 

температуре 1373 К в течение 30 часов. 
1 − Ti3SiC2, 2 − TiC, 3 − TiSi2, 4 − TiB2

Проведенные исследования показали, что 
пористые СВС-композиционные материалы на 
основе наноламината Ti3Si(CB)2 при температуре 
1373 К обладают более высокой жаростойкостью 
по сравнению со сплавом на основе Ni-Cr-Al-Y, ко-
торый широко используется в качестве защитных 
покрытий деталей газотурбинного двигателя из жа-
ропрочных суперсплавов на основе никеля [8−11].

В табл. 2 приведены коэффициенты относи-
тельной абразивной износостойкости исследован-
ных материалов и эталона. В качестве эталона ис-
пользовали Ст. 45. Для сравнения в таблице приве-
ден коэффициент относительной износостойкости 
сплава системы Ni-Cr-Al-Y, полученного методом 
вакуумной плазменной технологии [12].

Таблица 2
Относительная абразивная 
износостойкость покрытий

№
п/п Материал покрытия Ки

1 Эталон Ст. 45 1,0
2 Ni-(19-23)Cr-(9-11)Al-(0,15-0,4)Y 3,8
3 Ti3SiC2 5,9
4 Ti3Si(СB)2 9,6

Коэффициент относительной износостойко-
сти Ки рассчитывали по формуле [13]:

Ки = (Δmэ×ρи) / (Δmи × ρэ),
где Δmэ, Δmи – потеря массы эталонного и испыту-
емого образцов, соответственно; ρи, ρэ − плотность 
эталона и испытуемого образца.

Заключение

Методом самораспространяющегося высо-
котемпературного синтеза в режиме послойного 
горения получена МАХ-фаза Ti3SiC2 и компози-
ционный материал Ti3SiC2-TiB2. В составе МАХ-
фазы наблюдаются карбиды и дисилициды тита-
на. Установлено, что бор не входит в состав МАХ-
фазы, а образует дисперсные частицы диборида 
титана. Жаростойкость композиционного матери-
ала вдвое выше сплава Ni-Cr-Al-Y и соответствует 
уровню жаростойкости МАХ-фазы. Абразивная 
износостойкость композиционного материала в 
1,6 раза выше, чем у МАХ-фазы и в 2,8 раза пре-
восходит износостойкость сплава Ni-Cr-Al-Y.
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THE SYNTHESIS OF COMPOSITE MATERIALS BASED ON 
MAX-PHASE Ti3SiC2 CONTAINING BORIDES

N. I. Afanasyev, O. K. Lepakova
Tomsk Scientific Centre SB RAS, Tomsk, Russian Federation

The microstructure, phase composition, and heat resistance of MAX-the Ti3SiC2 phase and the 
composite nanolaminate compound Ti3SiC2-B obtained by the method of self-propagating high-
temperature synthesis in layer-burning mode are investigated. The synthesis process was carried 
out in a constant pressure bomb in an argon atmosphere. A wave of gasless burning was initiated 
by a red-hot tungsten spiral. The maximum burning temperature was determined by tungsten-

rhenium thermocouple W + 5% Re-W + 20% Re.
The phase composition and structural parameters of the obtained materials were determined 
on Shimadzu XRD-6000 diffractometers (CuKα radiation) and DRON-2 (CoKα radiation). 
Quantitative phase analysis was performed using the POWDER CELL 2,4 program. An optical 

microscope (Axiovert 200M, Karl Zeiss) was used to study the microstructure.
It was established that boron is not included in the composition of the MAX solid solution at a 
concentration of less than 0,2 mol. %. Products with a boron content of more than 0,2 mol. % 
contain dispersed particles of titanium diboride located between the MAX-phase plates. The tests 
for heat resistance at a temperature of 1373 K showed that the composite materials based on the 
Ti3SiC2 compound studied in this work correspond to the heat resistance of the stoichiometric 
phase and surpass the Ni-Cr-Al-Y system alloys, which are widely used to protect parts of a gas 
turbine engine. The abrasive wear resistance of the composite material is 1,6 times higher than 
that of the MAX-phase and 2,8 times higher than the wear resistance of the Ni-Cr-Al-Y alloy. The 

resulting materials are promising for use as heat-resistant and wear-resistant coatings.

Keywords: MAX phase, self-propagating high-temperature synthesis, phase composition, 
heat resistance.
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