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КОМПОЗИЦИОННЫЕ МАТЕРИАЛЫ 
НА ОСНОВЕ Al2O3‒SiC‒TiB2, ПОЛУЧЕННЫЕ МЕТОДОМ 
СВС-ЭКСТРУЗИИ, И ИХ ВЫСОКОТЕМПЕРАТУРНЫЙ ОТЖИГ

В результате сочетания процессов самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС) 
и сдвигового высокотемпературного деформирования, реализованного в методе СВС-экструзии, были 
получены керамические стержни на основе Al2O3‒SiC‒TiB2. Изучено влияние технологических пара-
метров процесса (время задержки, давление прессования) на длину полученных стержней. Проведен 
отжиг полученных материалов в интервале 1000‒1300 °С, изучена микроструктура и фазовый состав 
материалов до и после термообработки. 
Ключевые слова: самораспространяющийся высокотемпературный синтез (СВС), оксид алю-
миния, диборид титана, карбид кремния, СВС-экструзия, композиционный материал, термо-
обработка.

ВВЕДЕНИЕ

В современной промышленности существует 
большая потребность во внедрении новых 

материалов с повышенными эксплуатационны-
ми свойствами: высокой твердостью, износостой-
костью, коррозионной стойкостью, химической 
инертностью, жаростойкостью, способностью 
сопротивляться термическому удару и т. д. При-
веденными свойствами обладают керамические 
композиционные материалы [1, 2]. Одним из 
перспективных видов керамических компози-
тов являются материалы с матрицей на основе 
Al2O3 [3‒5]. Оксид алюминия получил большое 
распространение благодаря сочетанию высокой 
твердости, химической стойкости и доступности 
[6, 7]. Композиционные материалы на его основе 
применяют в разных областях промышленности 
для изготовления режущей керамики [8, 9], огне-
упорных материалов [10], высокотемпературных 
тиглей [11], чехлов для термопар [12] и других 
изделий. В качестве упрочняющих компонентов, 
которые вводят в оксидную матрицу, используют 
разные высокотвердые фазы боридов, карбидов, 
нитридов и др. [13‒15]. 

На сегодняшний день существуют различные 
технологии получения компактных заготовок из 

керамических композиционных материалов. К 
ним можно отнести различные виды горячего 
прессования [16], спекание [17], искровое плаз-
менное спекание [18], формование литьем [19], 
высокоэнергетические и импульсные методы 
консолидации [20] и т. д. Общей чертой перечис-
ленных методов является необходимость в боль-
шом количестве технологических операций и 
использовании внешних источников энергии. В 
связи с этим перспективными являются методы 
получения компактных керамических изделий в 
одну технологическую стадию. К таким методам 
относятся СВС-экструзия [21] и СВС-сжатие [22]. 
Ключевой особенностью данных методов явля-
ется сочетание процессов самораспространяю-
щейгося высокотемпературного синтеза (СВС) и 
сдвигового пластического деформирования. Эти 
новые технологические процессы объединяет 
использование реологического эффекта тиксо-
тропии ― уменьшения вязкости структуриро-
ванных твердых или твердожидких продуктов 
синтеза со временем [23, 24]. Благодаря тому, 
что СВС протекает при высоких температурах 
(выше 2000 °С) и за короткое время (несколько 
секунд), продукты синтеза находятся в разо-
гретом состоянии и обладают повышенной спо-
собностью к пластическому деформированию. 
Таким образом, благодаря эффекту тиксотропии 
при приложении давления к горячим продук-
там синтеза возможно формование материала и 
получение готового изделия в одну технологи-
ческую стадию в определенном температурно-
временном интервале. 
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Цель настоящей работы ― получение кера-
мических стержней на основе композицион-
ного материала Al2O3‒SiC‒TiB2 методом СВС-
экструзии, а также изучение влияния высоких 
температур и технологических параметров 
процесса на длину выдавленных стержней, их 
структуру и фазовый состав. 

ОБЪЕКТЫ И МЕТОДИКИ ИССЛЕДОВАНИЯ
В качестве объекта исследования выбран кера-
мический композиционный материал Al2O3‒SiC‒
TiB2. Как показано в работе [25], композиционная 
керамика Al2O3‒SiC обладает превосходными 
механическими и физическими свойствами 
(твердость и трещиностойкость) и является пер-
спективной для применения в качестве режу-
щей керамики. Однако такая композиция явля-
ется изолятором, что делает ее непригодной для 
электроискровой обработки, в частности для 
электроискрового легирования. Для решения 
этой проблемы в состав были введены проводя-
щие частицы третьей фазы TiB2, который являет-
ся проводником и обладает высокой твердостью. 

В качестве исходных материалов для получе-
ния изделий использовали порошки оксида крем-
ния, алюминия, углерода, титана и бора. Реакция 
протекала за счет алюмотермического восста-
новления SiO2 и реакции образования TiB2. 

Получение изделий осуществляли методом 
СВС-экструзии. Указанные выше исходные по-
рошки предварительно просушивали, затем сме-
шивали в шаровой мельнице в стехиометриче-

ском соотношении. Далее из полученной смеси 
прессовали цилиндрические заготовки массой 
50 г и относительной плотностью 0,7. Для ини-
циирования СВС-процесса исходные заготовки 
предварительно нагревали до 300 °С. 

Изучение фазового состава полученных ма-
териалов осуществляли методом рентгенофазо-
вого анализа (РФА) на дифрактометре ДРОН-3М. 
Микроструктуру полученных материалов изуча-
ли методом сканирующей электронной микро-
скопии (СЭМ) с использованием электронного 
микроскопа Carl Zeiss LEO 1450 VP.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
В настоящей работе методом СВС-экструзии 
были получены керамические стержни длиной 
до 465 и диаметром 5 мм на основе выбранного 
материала (рис. 1, в). Для оптимизации процесса 
получения керамических стержней необходимо 
было получить оптимальные значения техноло-
гических параметров процесса СВС-экструзии 
для выбранного объекта исследования. 

Одними из наиболее важных технологиче-
ских параметров СВС-экструзии являются вре-
мя задержки tз и давление прессования Р. Время 
задержки определяли как время от инициирова-
ния синтеза в камере пресс-формы до момента 
приложения давления. Определение влияния 
tз на процесс СВС-экструзии керамических ма-
териалов является важной задачей, поскольку 
данные объекты являются труднодеформируе-
мыми. Изучаемые материалы имеют высокую 

Рис. 1. Зависимость длины экструдированного стержня от tз (а) и Р (б); полученный стержень на основе системы 
Al2O3‒TiB2‒SiC (в)
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температуру плавления, что приводит к их бы-
строй кристаллизации, существует узкий ин-
тервал живучести материала. Под живучестью 
понимается способность материала к пластиче-
скому деформированию (временной интервал, 
при котором материал обладает наименьшим 
значением вязкости). Поскольку вязкость ― это 
величина динамическая и сильно зависит от 
температуры, для определения оптимального tз 
необходимо не допускать сильного охлаждения 
продуктов синтеза. Однако существует и дру-
гой фактор, который необходимо учитывать при 
определении оптимального tз. При СВС синтез 
материала осуществляется не только в волне 
горения, но и за фронтом горения в ходе пост-
процессов. Таким образом, при малых значени-
ях tз происходит прерывание процессов фазо- и 
структурообразования продуктов синтеза, ре-
акция образования конечного продукта во всем 
объеме не завершена и материал выдавливается 
в виде порошка. При превышении оптимально-
го значения tз происходит постепенная потеря 
живучести материала и снижение полноты вы-
давливания. Полученная в работе зависимость 
длины экструдированных стержней от tз пока-
зана на рис. 1, а. После 12 с происходили пол-
ная потеря живучести материала и закупорива-
ние выходного сечения матрицы, выдавливание 
плотность прекращалось.  

При полученном оптимальном значении tз 
(8,5 с) исследовали зависимость длины экстру-
дированных стержней от Р (рис. 1, б). С повыше-
нием Р плотность материала перед формующей 
матрицей увеличивается, а следовательно, воз-
растает сопротивление выдавливанию, поэтому 
зависимость немонотонна. Таким образом, опти-
мальное значение Р составляет 95‒100 МПа.

Полученные керамические стержни подвер-
гали отжигу на воздухе при 1000‒1300 °С в те-
чение 10 ч. На рис. 2 показаны результаты РФА 
полученных материалов после отжига. В табли-
це приведены процентные соотношения фаз в 
полученных материалах до и после испытаний, 
соотношения рассчитаны методом корундовых 
чисел. Полученные стержни состоят из трех 
основных фаз: Al2O3, TiB2 и SiC. Также в составе 
присутствуют следы непрореагировавшего Si. 
После отжига при 1000 °С в целом фазовый со-
став материала не изменяется. Однако на диф-
рактограмме появляются пики TiO2, при этом 
снижается количество TiB2. Также на дифрак-
тограмме появляются пики оксида алюминия 
Al21,33O32 или η-Al2O3. Снижение количества Si 
связано с его переходом в аморфную модифика-
цию SiO2. Увеличение температуры отжига до 
1100 °С значительного влияния на фазовый со-
став не оказывает. 

При увеличении температуры обработки до 
1200 °С происходит увеличение доли TiO2 в об-
разцах. Также на дифрактограмме появляются 

пики гексагонального SiO2. Повышение темпе-
ратуры обработки до 1300 °С приводит к даль-
нейшему увеличению доли TiO2. Свободный Si в 
образцах больше не наблюдается, при этом по-
вышается доля гексагонального SiO2. Наблюда-
ется снижение интенсивностей пиков основных 
фаз с повышением температуры обработки: ин-
тенсивность пика Al2O3, соответствующего углу 
2θ = 43,36о, снизилась от 425 до 261 имп/с после 
испытаний при 1300 °С, SiC ― от 994 до 523 имп/с 
при 2θ = 35,7о, TiB2 ― от 1289 до 635 имп/с при
2θ = 44,78о. Такое падение интенсивности диф-
ракционных пиков может быть связано с ухуд-
шением кристалличности полученных материа-
лов в ходе высокотемпературной обработки.

Установлено, что после термообработки на по-
верхностях керамических стержней образуются 
оксиды в виде пленок. В объеме материала про-
никновение кислорода и образование оксидов не 
обнаружено. Фазовый состав и структура в объе-
ме образцов не изменялись при всех температу-

Рис. 2. РФА полученных образцов до испытаний (1) и по-
сле отжига при 1000 (2), 1100 (3), 1200 (4) и 1300 °С (5)

Процентное соотношение фаз в полученных ма-
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Рис. 3. Микроструктура полученных керамических стержней до испытания (а) и после испытаний при 1000 (б) и 
1300 °С (в)

рах отжига, что подтверждается результатами 
СЭМ (рис. 3). Полученные стержни до термообра-
ботки имели композиционную микроструктуру: 
матрицу на основе Al2O3 с распределенными в ней 
частицами TiB2 и SiC (см. рис. 3, а).

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Методом СВС-экструзии получены керамиче-
ские стержни на основе композиционного мате-
риала Al2O3‒TiB2‒SiC. Изучено влияние техноло-
гических параметров СВС-экструзии на процесс 
выдавливания указанного материала. Получены 
оптимальные значения технологических па-
раметров процесса СВС-экструзии материала 
Al2O3‒TiB2‒SiC (tз = 8,5 с, Р = 95‒100 МПа).

Установлено, что структура материала и фа-
зовый состав не изменяются при высокотемпера-

турном отжиге в среде воздуха при 1000‒1300 °С. 
Показано, что высокотемпературная обработка 
приводит к ухудшению кристалличности изучае-
мых материалов, которая проявляется в сниже-
нии интенсивности дифракционных пиков. 

Представленные экспериментальные резуль-
таты по применению метода СВС-экструзии под-
тверждают способность композиционных мате-
риалов на основе Al2O3‒SiC‒TiB2 к формованию и 
получению длинномерных компактных изделий. 
Эта способность проявляется в определенном 
температурно-временном интервале при нагруз-
ках, когда внутренняя структура материала из-
меняется под действием сдвиговых деформаций. 
Приложение внешнего давления (необязательно 
сверхвысокого) позволяет придать ему необхо-
димую форму и размеры.
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