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Введение

В последнее время интерес исследователей в
области фундаментального и прикладного материа�
ловедения к соединениям на основе алюминидов
титана значительно возрос. Использование интер�
металлидных соединений на основе титана и алю�
миния в различных отраслях машиностроения име�
ет широкие перспективы, благодаря сочетанию ряда
механических и физико�химических свойств. Алю�
миниды титана характеризуются малым удельным
весом, высокой жаропрочностью, термостойко�
стью, стойкостью к воздействию агрессивных сред
при высоких температурах, что делает возможным
их применение в авиастроении, судостроении [1].

В то же время, изучению самораспространяю�
щегося (СВ) синтеза в указанной системе посвяще�
но сравнительно мало публикаций, несмотря на то,
что основной областью применения указанных со�
единений является детонационно�газовое или
плазменное напыление для получения защитных
покрытий. С этой точки зрения, основной задачей
экспериментатора является получение монофаз�
ных порошковых материалов определенного соста�
ва. Здесь следует иметь в виду, что процесс фазооб�
разования может являться неравновесным.

В работе [2] были сформулированы критерии,
определяющие два предельных механизма протека�
ния процессов СВ�синтеза, в зависимости от соот�
ношения характеристических времен горения tc и

структурообразования ts. В случае ts/tc<<1, имеет ме�
сто равновесный механизм структурообразования.
В процессе горения образуются все фазы, известные
на диаграмме состояния (механизм Мержанова). В
противоположном случае ts/tc>>1 в ходе реакции го�
рения образуются продукты, находящиеся в мета�
стабильном состоянии. После завершения химиче�
ской реакции, в этих продуктах происходят фазовые
и химические превращения, которые определяются
диффузионными процессами (механизм Боровин�
ской). Именно на этом этапе, процессы структуро�
образования могут зависеть от внешних условий,
прежде всего от условий теплоотвода и размеров ча�
стиц тугоплавкого компонента Изменение соотно�
шения указанных времен может дать возможность
управления составом конечного продукта в режиме
послойного горения или теплового взрыва. При
этом необходимо иметь в виду, что времена структу�
рообразования будут определяться коэффициента�
ми диффузии при образовании фазы в процессах ре�
акционной диффузии или растворения. Если харак�
терное время теплоотвода значительно меньше вре�
мени структурообразования, имеется возможность
получения метастабильных фаз [3].

В настоящей работе проведено исследование
процессов структурообразования в порошковой
системе Ti�Al при синтезе компонентов в режиме
статического теплового взрыва, при различной
продолжительности процессов синтеза и различ�
ных размерах частиц тугоплавкого компонента.
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Экспериментальная методика

Реактор представлял собой металлический ци�
линдр – 1, на боковую поверхность которого нама�
тывалась нихромовая спираль – 2 через изолирую�
щий слой – 3. Для того, чтобы прогрев системы
приводил к объемному тепловому взрыву, торце�
вые поверхности прогревались специальными на�
гревательными элементами – 4, представляющими
собой слои асбокартона, «прошитые» нихромовой
проволокой, которая последовательно соединялась
со спиралью, намотанной на боковую поверхность.
Температурные измерения проводились с исполь�
зованием двух хромель�алюмелевых термопар – 5,
одна из которых находилась в объеме шихты – 6,
другая зачеканивалась в стенку реактора (7 – ком�
пенсационные спаи). Между шихтой и торцевым
нагревателем прокладывался слой асбеста – 8. От�
ключение питания спирали производилось выклю�
чателем – 9. Сигнал с термопар через нормализа�
тор – 10 подавался в компьютер со встроенной
многоканальной платой ЛА 1,5 PCI.

Рис. 1. Блок�схема технологического реактора для проведе�
ния СВ�синтеза в режиме теплового взрыва

Внутренний диаметр полости реактора соста�
влял 3,8 см, высота полости 5 см.

Характерной особенностью конструкции реак�
тора является то, что боковая поверхность и торцы
цилиндра прогревались одной и той же спиралью,
что позволило максимально приблизить систему к
режиму статического теплового взрыва, поскольку
в этом случае идет равномерный прогрев реак�
ционного объема. Для контроля однородного ра�
спределения температуры, при проведении синте�
за, на расстоянии 1 мм от торцевой поверхности
помещался спай контрольной термопары, при
этом различие в показаниях с термопарой, распо�
ложенной в центре реактора, в процессе развития
теплового взрыва не превышало 3%. Наличие в
схеме выключателя – 9 позволяет отключить пита�
ние спирали в любой момент времени, при этом
происходит быстрое охлаждение шихты.

Результаты эксперимента

В эксперименте использовались порошки титана
трех марок ПТХ трех фракций: 55±7, 130±23,
242±42 мкм и порошки алюминия АСД�1 со средним
размером частиц 12 мкм. На первом этапе экспери�
мента изучалась динамика теплового взрыва и фазо�
вый состав конечного продукта для средней фракции

частиц титана 1300±23 мкм. На рис. 2 представлена
соответствующая термограмма. Отключение источ�
ника питания спирали производилось в момент до�
стижения шихтой максимальной температуры.

Рис. 2. Термограмма процесса синтеза в режиме теплового
взрыва с отключением источника разогрева в момент
достижения реагирующей шихтой максимальной
температуры. Температура стенки реактора 750 °С,
размер частиц титана 130±23 мкм

Участок ab соответствует плавлению алюминия.
Участок bc соответствует прогреву шихты до темпера�
туры стенки (алюминий в жидкой фазе). Участок cd –
тепловой взрыв (первичное структурообразование),
участок de – остывание шихты до комнатной темпера�
туры после отключения источника питания спирали.

На рис. 3 приведена соответствующая дифрак�
тограмма конечного продукта синтеза.

Рис. 3. Дифрактограмма конечного продукта синтеза, при
отключении источника мощности в момент достиже�
ния реагирующей шихтой максимальной температу�
ры. Размер частиц титана 130±23мкм

Из вида дифрактограммы следует, что конечный
продукт является многофазным, с содержанием
всех фаз, имеющихся на диаграмме состояния [4],
при этом рефлексов алюминия не наблюдается. Из
этого можно сделать вывод, что сформировавшиеся
фазы пересыщены алюминием, поскольку исход�
ный состав соответствует стехиометрии фазы TiAl3.

На рис. 4 представлена термограмма синтеза
для частиц того же размера, но со временем вы�
держки 4300 с после достижения системой макси�
мальной температуры при температуре стенки ре�
актора 800 °С. На термограмме имеется хорошо вы�
раженное плато, которое соответствует тепловыде�
лению от образования фаз при вторичном структу�
рообразовании.
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Рис. 4. Термограмма процесса теплового взрыва при вы�
держке температуры стенки реактора (800 °С) в тече�
ние 4300 с. Размер частиц титана 130±23мкм

Возможность вторичного структурообразова�
ния обусловлена тем, что температура стенки под�
держивается относительно высокой, следовательно
уменьшается скорость теплоотвода по сравнению с
предыдущим случаем. Из вида соответствующей
дифрактограммы следует (рис. 5), что в конечном
продукте остаются лишь две фазы.

Далее, система выдерживалась 6600 с после до�
стижения максимума температуры, при этом тер�
мограмма качественно ничем не отличается от
приведенной на рис. 4. Соответствующая дифрак�
тограмма представлена на рис. 6.

При отжиге продукта синтеза, полученного в
режиме отключения источника в точке максимума
термограммы, дифрактограмма полностью иден�
тична, продукт синтеза монофазный. Таким обра�
зом, можно сделать вывод, что метастабильные фа�
зы, пересыщенные алюминием, релаксируют при
длительном отжиге к равновесному состоянию, ко�
торое определяется исходной стехиометрией.

Рис. 5. Дифрактограмма конечного продукта синтеза при
выдержке температуры стенки реактора (800 °С) в
течение 4300 с. Размер частиц титана 130±23мкм

На следующем этапе эксперимента был реали�
зован синтез для мелкой фракции 55±7 мкм в ре�
жиме отключения источника. Результатом синтеза
явился монофазный продукт состава TiAl3. Ди�
фрактограмма продукта синтеза полностью соот�
ветствовала представленной на рис. 6.

Далее производился синтез для самой крупной
фракции частиц титана 180±32 мкм.

На рис. 7 приведена термограмма, полученная в
режиме отключения источника, на рис. 8 – соот�
ветствующая дифрактограмма.

Рис. 6. Дифрактограмма конечного продукта синтеза при
выдержке температуры стенки реактора (800 °С) в
течение 6600 с. Размер частиц титана 130±23мкм

Рис. 7. Термограмма процесса синтеза в режиме теплового
взрыва с отключением источника разогрева в момент
достижения реагирующей шихтой максимальной
температуры. Температура стенки реактора 700 °С,
размер частиц титана 242±42 мкм

Из вида дифрактограммы следует, что продукт син�
теза является монофазным. На первый взгляд такой
результат может показаться неожиданным, поскольку
с ростом размеров частиц следовало бы ожидать широ�
кий спектр синтезируемых фаз по причине относи�
тельно большого времени структурообразования.

Рис. 8. Дифрактограмма конечного продукта синтеза, получен�
ного в режиме отключения источника. Температура стен�
ки реактора 700 °С. Размер частиц титана 242±42 мкм

Однако, большой размер частиц дает возмож�
ность для реализации процессов вторичного струк�
турообразования и в точке минимума термограммы
скорости процессов тепловыделения и теплоотдачи
сравниваются. Далее начинает доминировать ско�
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рость тепловыделения, что стимулирует образование
основной фазы в соответствии со стехиометриче�
ским составом. Последнее определяет наличие вто�
рого максимума на термограмме, который дает воз�
можность дореагирования системы. В дальнейшем
происходит остывание продукта как инертного тела.

Сравнительно быстрое остывание шихты при
размерах частиц 130±23 мкм не дает возможности
реализации процесса вторичного структурообразо�
вания, вместо второго пика появляется плато, си�
стема не успевает перейти в равновесное состояние
в соответствии с исходной стехиометрией.

Выводы

Из проведенной серии экспериментов следует,
что фазовый состав продукта СВ�синтеза, прове�
денного в режиме теплового взрыва в системе
Ti+3Al, зависит от размера частиц, причем моно�

фазный продукт стехиометрии TiAl3 получается как
на мелких (в условиях эксперимента 55±7 мкм),
так и на крупных (180±32 мкм) размерах частиц ти�
тана по окончанию индукционного периода. На
промежуточной фракции (130±23 мкм) по оконча�
нию индукционного периода продукт синтеза яв�
ляется многофазным. Подобный аномальный эф�
фект объясняется тем, что при малых размерах ча�
стиц время полного выгорания сопоставимо со
временем индукции и теплоотвод не успевает ока�
зать существенного влияния на процесс фазообра�
зования. Синтез заканчивается на этапе первично�
го структурообразования. При больших размерах
частиц большое время диффузии создает условия
для интенсивного протекания процесса вторично�
го структурообразования, что проявляется в по�
явлении второго пика на термограмме. Связанный
с этим рост температуры стимулирует образование
фазы, соответствующей исходной стехиометрии.
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Как известно [1], из�за высоких упругих свойств
дисперсионно�твердеющие сплавы на Ni�Cr основе
применяются при изготовлении упругочувствитель�
ных элементов различных приборов и машин. По�
мимо этого сплавы Ni�47Cr�Mo являются перспек�
тивными материалами для элементов конструкции
ядерных и термоядерных реакторов [2]. В работе [3]
показано, что можно существенно улучшить радиа�
ционную стойкость сплава 47ХНМ, путем измене�
ния исходного структурно�фазового состояния.

Исследования [4] закаленного сплава 47ХНМ по�
казывают, что на фазово�структурное состояние об�
разцов влияют температура закалки, время выдерж�
ки под закалку и скорости охлаждения. В работе [5]
выявлены особенности изменения механических
свойств сплава 47ХНМ в зависимости от режимов
закалки, определены оптимальные условия закалки.

Целью настоящей работы является исследова�
ние изменений микроструктуры пружинного спла�
ва 47ХНМ при старении в интервале температур
500...700 °С.

Материал и методика исследования

В качестве материала исследования в настоя�
щей работе выбран дисперсионно�твердеющий
сплав 47ХНМ стандартного химического состава
(47 % – Cr, 5 % – Mo, ост. – Ni).

При проведении термических обработок сплава
47ХНМ нагрев под закалку от 1250 °С в течение
1...2 мин и старение в интервале температур
500...700 °С производили в лабораторных трубча�
тых электропечах сопротивления типа
СУОЛ�0,4.4/12�М2�У4.2 в вакууме с остаточным
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Установлено, что старение закаленного сплава 47ХНМ при температуре 500 °С в течение 5...10 ч не приводит к распаду пересы�
щенного твердого раствора, при повышении температуры старения до 600 °С начинают проявляться признаки распада в части�
цах α�фазы гомогенного типа. Показано, что после старения при 700 °С закаленных образцов интенсивно развивается прерыви�
стый распад с выделением некогерентной α�фазы на основе хрома, причем объемная доля его возрастает с увеличением вре�
мени старения, достигая максимальных значений за 5...10 ч старения.




