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Изучено влияние соотношения исходных компонентов порошков титана и бора на температуру и
скорость горения в режиме самораспространяющегося высокотемпературного синтеза, а также на
микроструктуру, фазовый состав и физико-механические свойства стержней, полученных методом
СВС-экструзии. Объектами исследования служили материалы с расчетным фазовым составом про-
дуктов синтеза TiB–(20–40) мас. % Ti. Рассмотрен вопрос об образовании твердого раствора бора в
титане. На основании результатов СЭМ, РФА и измеренных механических характеристик установ-
лена текстурированность полученных материалов (вискеры TiB выстраиваются вдоль направления
приложения внешнего давления). Электрическая проводимость всех изученных составов близка к
проводимости чистого титана, а при увеличении массовой доли бора происходит незначительное
повышение электрического сопротивления. Установлено, что с ростом массовой доли твердого рас-
твора бора в титане от 20 до 40 мас. % прочность материала при трехточечном изгибе увеличивается
до 1.7 раза.
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ВВЕДЕНИЕ

Композиционные материалы на основе тита-
новой матрицы (TMC) обеспечивают наиболее
высокую удельную прочность и модуль упругости
по сравнению со стальными и никелевыми мате-
риалами [1, 2]. Высокотемпературные TMC могут
обеспечить до 50% снижение массы конструкции
по сравнению с монокристаллическими супер-
сплавами, сохраняя при этом эквивалентную
прочность и жесткость в реактивных двигателях
авиационной техники и ракетостроения [3, 4].
Благодаря нетоксичности, биоактивности и био-
совместимости титана TMC на его основе полу-
чают все большее признание в области биомеди-
цинских имплантатов [5–9]. Спектр применения
TMC находится в областях, требующих от мате-
риала и изделия на его основе высоких значений
коррозионной стойкости, высокой твердости, из-
носостойкости и стабильности при повышенных
температурах [10–12]. Независимо от вида упроч-

нения непрерывными волокнами [13–16] или
мелкодисперсными частицами [17, 18], уникаль-
ные свойства TMC выдвигают их на передний
план обширных программ исследований и разра-
боток по всему миру [19].

Упрочняющие фазы могут быть включены в
матрицу двумя типами методов: ex situ и in situ в
зависимости от того, происходят ли химические
реакции при взаимодействии с матрицей. При ex
situ производственных процессах стоимость ко-
нечного изделия возрастает в разы в соответствии
с расходом трудо- и энергозатрат. Под воздей-
ствием высоких температур и давлений в TMC
образуются нежелательные вторичные фазы, воз-
никают дефекты кристаллической решетки, а ад-
гезионная прочность межфазных границ пони-
жается [20, 21]. Наиболее прочная межфазная
связь возникает между матрицей и упрочняющи-
ми частицами в случае применения методов in si-
tu, что приводит к повышению трибологических
показателей конечного материала [22]. Синтези-
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рованные in situ вискеры TiB считаются одной из
наиболее эффективных упрочняющих фаз для
TMC из-за их хорошей химической совместимо-
сти, близких значений плотности и коэффициен-
та термического расширения с титаном [23, 24].

На сегодняшний день для получения TMC ис-
пользуется большое количество технологий: ис-
кровое плазменное спекание [25, 26], селектив-
ное лазерное спекание [11, 27], плазменная на-
плавка [28], горячее изостатическое прессование [29],
самораспространяющийся высокотемператур-
ный синтез (СВС) [30–34] и др. Метод СВС пред-
ставляет собой процесс послойного прохождения
волны экзотермической химической реакции по
образцу. При этом выделяемая энергия передается
от слоя к слою, инициируя в нем химическую реак-
цию. Разработанная на базе СВС технология СВС-
экструзии сочетает в себе процесс горения в ре-
жиме СВС с совместным воздействием высоко-
температурного сдвигового деформирования, что
позволяет за десятки секунд получать TMC с задан-
ной структурой и свойствами [35–40].

В данной работе методом СВС-экструзии по-
лучены цилиндрические стержни из порошковых
материалов на основе системы Ti–B. Целью на-
стоящего исследования являлось изучение влия-
ния соотношения исходных компонентов – по-
рошков титана и бора – на температуру и ско-
рость горения в режиме СВС, микроструктуру,
фазовый состав и физико-механические свойства
стержней, полученных методом СВС-экструзии.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
В данной работе для получения ТМС на осно-

ве системы Ti–B в качестве исходных реагентов
использовали коммерчески доступные порошки
титана (99.1 мас. %, 45 мкм) и бора (аморфный
черный, 18.4 мас. %, 10 мкм). В качестве составов
для проведения СВС-экструзии подобраны три,
обладающих наилучшей способностью к формо-
ванию [41] (табл. 1). С учетом фазовой диаграммы
Ti–B выбранные смеси порошков расположены

близко к точке перитектики (t = 2200°C). При
этом реакцией, определяющей распространение
волны горения, является реакция образования
моноборида титана [34].

Порошки титана и бора предварительно суши-
ли в течение 7 ч и перемешивали в шаровых мель-
ницах со скоростью вращения барабана 20 об/мин
при атмосферном давлении и комнатной темпе-
ратуре в течение 12 ч. Просушенные порошки прес-
совали в цилиндрические образцы массой 35 г, диа-
метром 25 мм. Цилиндрические образцы поме-
щали в пресс-форму и вольфрамовой спиралью
инициировали СВС. Фронт горения представлял
собой плоскую волну, которая распространялась
со скоростью 11.3–12.6 мм/с в зависимости от ис-
ходного состава (табл. 1). Через время задержки
4–5 с синтезируемый материал подвергали сдви-
говому высокотемпературному деформированию
через фильеру диаметром 4 мм. Указанные усло-
вия реализуются в методе СВС-экструзии [41–46].
В результате были получены цилиндрические
стержни длиной до 300 мм.

Рентгенофазовый анализ (РФА) полученных ма-
териалов проводили на дифрактометре ДРОН-3М.
Регистрацию рентгенограмм вели c измельчен-
ных в порошок стержней в режиме пошагового
сканирования на излучении CuKα в интервале уг-
лов 2θ = 30°–80° с шагом 0.02 и экспозицией 2 с.
Микроструктуру стержней исследовали на про-
дольном и поперечном сечениях с помощью ска-
нирующего электронного микроскопа с полевой
эмиссией Ultra plus (Carl Zeiss, Германия) сверх-
высокого разрешения (SEM). Пористость изме-
ряли методом гидростатического взвешивания,
микротвердость определяли на микротвердомере
ПМТ-3, измерение предела прочности при трех-
точечном изгибе проводили на испытательной
машине РЭМ-20А (Метротест, РФ).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
На дифракционной картине всех трех исследуе-

мых составов можно наблюдать двухфазный про-

Таблица 1. Исходные компоненты и параметры СВС-экструзии

Расчетный фазовый состав продуктов СВС-экструзии TiB–20 мас. % Ti TiB–30 мас. % Ti TiB–40 мас. % Ti

Номер образца 1 2 3
Исходные компоненты, мас. % Ti 85.3 87.1 89.0

B 14.7 12.9 11.0
Относительная плотность 0.44 0.46 0.49
Температура горения, °С 1780 1700 1660
Скорость распространения фронта горения, мм/с 12.6 12.0 11.3
Давление плунжера пресса, МПа 50 50 50
Скорость перемещения плунжера пресса, мм/с 55 60 65
Время задержки перед приложением давления, с 4.0 4.5 5.0
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дукт, в котором упрочняющей фазой является
моноборид титана TiB (рис. 1). Дифракционные
линии Ti существенно смещены в область мень-
ших углов, что свидетельствует об увеличении па-
раметров кристаллической ячейки и связано с об-
разованием твердого раствора на основе титана. В
качестве химических элементов, которые могли
бы внедриться в решетку титана при СВС-экстру-
зии, могли выступить бор, кислород или азот.
При проведении СВС-экструзии шихтовая смесь
находится в относительно изолированной от ат-
мосферы воздуха камере пресс-формы (это не ва-
куум, но доступ воздуха затруднен). Можно пред-
положить, что наличие кислорода и азота связано
с их присутствием на поверхности исходных по-
рошков в адсорбированном состоянии или в за-
мкнутом поровом пространстве. Оценка количе-
ства кислорода для образования твердого раство-
ра Ti[O]0.325 показывает, что при массе исходного
образца ~10 г требуется ⁓1 л O2. В работе масса об-
разцов составляла 35 г, что должно соответство-
вать ⁓3.5 л кислорода. Такое содержание кислорода
на поверхности частиц исходной смеси в адсорби-
рованном состоянии или в виде оксидов маловеро-
ятно. Энергодисперсионный анализ свидетельству-
ет об отсутствии азота и кислорода в составе синте-
зированного материала (рис. 2). Следовательно,
образование твердых растворов кислорода или
азота в титане за счет наличия остатков воздуха в
порах исключено. Растворимость бора в титане,
согласно равновесной диаграмме состояний при
нормальных условиях, не превышает 0.05%. В рабо-
те [34] в инертной атмосфере методом СВС без вы-
сокотемпературного сдвигового воздействия также
был получен материал с наличием бора в α-Ti. Па-
раметры элементарной ячейки фазы твердого рас-

твора Ti[B]х (a = 2.9703, c = 4.7785 Å) [34], имею-
щего, как и α-Ti, гексагональную структуру, соот-
ветствуют параметрам ячейки фазы, полученной
в настоящей работе (табл. 2). Таким образом, сде-
лан вывод, что фаза, образовавшаяся в условиях
СВС-экструзии, является твердым раствором бо-
ра в α-Ti с узким пределом концентрации и не за-
висит от массовой доли бора в исходной смеси.

Микроструктура всех полученных материалов
представлена матрицей, как установлено выше,
на основе твердого раствора Ti[B]x и равномерно
распределенной в ней упрочняющей фазой моно-

Рис. 1. Результаты РФА составов TiB–20 мас. % Ti, TiB–30 мас. % Ti, TiB–40 мас. % Ti.

30 40 50 60 70 80
2�, град

TiB
Ti[B]xTiB–20 мас. % Ti

TiB–30 мас. % Ti

TiB–40 мас. % Ti

Таблица 2. Параметры ячейки твердых растворов B, O,
N в α-Ti

Фаза
Параметры ячейки TiB

а, Å c, Å

α-Ti
PDF № 000-004-1294 2.951 4.683

Ti[N]0.3
PDF № 000-041-1352

2.974 4.792

Ti[O]0.325
PDF № 001-073-1581

2.970 4.775

Ti[B]x

 [34]
2.970 4.778

Ti[B]x

1 (TiB–20 мас. % Ti)
2.972 4.723

Ti[B]x

2 (TiB–30 мас. % Ti)
2.970 4.770

Ti[B]x

3 (TiB–40 мас. % Ti)
2.966 4.771
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борида титана (TiB) (рис. 3). Зерна TiB имеют вы-
тянутую форму вискеров с длиной, значительно
превосходящей их ширину. Увеличение доли сво-
бодного титана в смеси от 20 до 40 мас. % приво-
дит к росту доли жидкой фазы в процессе синтеза,
что влечет за собой увеличение времени задержки
(от 4 до 5 с) для нахождения материала в оптималь-
ном температурно-временном интервале при при-
ложении внешнего давления. В таком интервале
материал обладает необходимым уровнем пла-
стичности для получения компактного материала
(композита). За счет сдвигового деформирования
при СВС-экструзии происходит залечивание об-
разовавшихся пор, трещин и дефектов, что поло-
жительно сказывается на свойствах компактного
материала. Установлено, что с увеличением со-
держания доли твердого раствора бора в титане
Ti[B]x с 20 до 40 мас. % наблюдается некоторое
снижение размеров, образующихся вискеров. В
данном случае имеет место конкуренция двух
факторов. Во-первых, при уменьшении количе-
ства боридной составляющей снижается число цен-
тров кристаллизации и увеличивается их отдален-
ность друг от друга, появляется возможность для

роста более крупных вискеров. В результате в син-
тезированных материалах локально наблюдаются
вискеры шириной до 10 мкм и длиной до 30 мкм
(табл. 3). Во-вторых, увеличение доли свободного
титана в материале приводит к снижению темпе-
ратуры горения с 1780 до 1660°С за счет того, что
часть теплоты расходуется на нагрев и плавление
свободного титана. Чем меньше температура го-
рения изучаемого состава, тем быстрее остывает
синтезированный материал, что предотвращает
рост вискеров TiB.

Для изучения структурных и фазовых составля-
ющих полученные стержни разрезали в продольных
и поперечных сечениях, после этого шлифы под-
вергали химическому травлению в растворе 30%
HNO3 + 3% HF (рис. 3). Предпочтительным ро-
стом кристаллов моноборида титана является на-
правление [010], что становится причиной обра-
зования TiB в форме вискеров. Их длина может
многократно превышать поперечные размеры.
Вискеры TiB образуют шестигранники в попереч-
ном сечении, ограниченные плоскостями (100),
(101) и (101). Реализованное в процессе СВС-экс-
трузии высокотемпературное сдвиговое дефор-

Рис. 2. СЭМ стержней TiB–30 мас. % Ti в продольном (а) и в поперечном (б) сечениях.

Матрица

Направление деформирования

Стержень

50 мкм 50 мкм

(а) (б)

S1

S1

S1

S2

S2

S2

S3

S3

S5

S3

S4

S4

S4

Спектр В
мас. %

Ti
мас. %

20.12
20.18

–
–

79.88
79.82
100

100

S1
S2
S3
S4
S5

Спектр В
мас. %

Ti
мас. %

19.17
20.47

–
–

80.83
79.53

19.33 80.67
100
100
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мирование приводит к ориентации макрообъемов и
вискеров TiB вдоль направления приложенного
внешнего давления. Это отличает их от материалов
на основе системы Ti–B, полученных методом сво-
бодного СВС-сжатия, где вискеры TiB выстраива-
ются в плоскости, перпендикулярной вектору при-
ложенного внешнего давления [42].

Физико-механические свойства полученных
стержней представлены в табл. 4. Микротвердость
стержней измеряли в продольном и поперечном се-
чениях. Во всех случаях микротвердость в попе-
речных сечениях выше, что также подтверждает
образование текстурированности в полученных
материалах. Установлено, что с увеличением доли
свободного титана снижается пористость за счет
увеличенного объема титановой матрицы, которая
при сдвиговом деформировании в большей сте-
пени заполняет поры в материале. Для всех полу-
ченных составов измерена электропроводность при
комнатной температуре. Установлено, что прово-
димость всех изученных электродов близка к про-
водимости чистого титана, а при увеличении массо-
вой доли бора в составе происходит незначительное
повышение сопротивления. Также установлено, что
с увеличением доли титановой матрицы в материале
снижается микротвердость. Прочность при трехто-
чечном изгибе увеличивается от 310 до 520 МПа с ро-
стом массовой доли Ti[B]x от 20 до 40 мас. %, что
соответствует уровню свойств материалов, полу-
ченных методом СВС-прессования [33].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Методом СВС-экструзии из порошковых сме-
сей Ti и B получены цилиндрические стержни
диаметром 4 мм и длиной до 300 мм. Исследова-
ние фазового состава показало, что материал со-
держит фазу TiB с орторомбической структурой и
фазу твердого раствора бора в титане α-Ti[В].
Установлено, что содержание бора в α-Ti[В] су-
щественно превышает его равновесное содержа-
ние по диаграмме состояний. С увеличением до-
ли твердого раствора бора в титане Ti[B]x от 20 до
40 мас. % снижается размер вискеров TiB. Резуль-
таты СЭМ и измерений физико-механических
свойств указывают на образование текстуриро-

Рис. 3. СЭМ стержней составов: TiB–40 мас. % Ti (a);
TiB–30 мас. % Ti (б); TiB–20 мас. % Ti (в).

20 мкм

20 мкм

20 мкм

(в)

(б)

(а)

Ti[B]x

Ti[B]x

Ti[B]x

TiB

TiB

TiB

Таблица 3. Характерные размеры вискеров TiB

Номер образца Состав Ширина вискеров, мкм Длина вискеров, мкм

1 TiB–20 мас. % Ti 1–10 2–20

2 TiB–30 мас. % Ti 1–8 2–30

3 TiB–40 мас. % Ti 0.05–5 1–30
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ванности в материале стержней. Показано, что в
процессе СВС-экструзии вискеры TiB выстраи-
ваются вдоль направления приложенного внеш-
него давления. Электрическая проводимость всех
изученных составов близка к проводимости чи-
стого титана, а при увеличении массовой доли бо-
ра в составе происходит незначительное повыше-
ние сопротивления. Установлено, что с ростом
массовой доли Ti[B]x от 20 до 40 мас. % в материале
прочность при трехточечном изгибе увеличивается
до 1.7 раза.
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