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СиНтез ПороШКоВого МАтериАлА 
НА оСНоВе MoSi2 В уСлоВиях ВозДейСтВия 
ДАВлеНия Со СДВигоМ

Методом СВС-измельчения получен порошковый материал на основе дисилицида молибдена при вос-
становлении оксида молибдена алюминием и кремнием. Показано, что механические воздействия, 
приложенные к материалу после прохождения волны горения в режиме СВС, приводят к разрушению 
синтезированного брикета, характерного для традиционного СВС-синтеза. Увеличение интенсивности 
механических воздействий при СВС-измельчении приводит к разрушению агломерированных частиц 
до более мелкой фракции, а также изменению морфологии синтезированного порошка. 
Ключевые слова: дисилицид молибдена, СВС-измельчение, порошковый материал, высокотем-
пературное деформирование.

ВВЕДЕНИЕ

Для улучшения формовочной способности, по-
вышения эффективности распределения мел-

ких частиц и заполнителей, обеспечения получе-
ния высокой плотности огнеупоров, улучшения их 
реологических и механических свойств широко 
используются модифицирующие добавки [1‒3], 
к которым можно отнести тугоплавкие частицы 
SiC, TiC, Al2O3, MoSi2 и другие. Согласно диаграм-
ме фазового равновесия системы Mo‒Si, наибо-
лее легкоплавкая эвтектика является достаточно 
высокотемпературной (1400 °C), поэтому дисили-
цид молибдена MoSi2 является перспективным 
материалом для создания жаропрочных сплавов 
и композитов с металлической матрицей, огнеу-
поров для футеровки высокотемпературных агре-
гатов (ковшей и тиглей для выплавки, обработки 
и транспортировки различных металлов) [4‒6].

Широкие возможности создания новых по-
рошковых материалов на основе дисилицида 
молибдена открывает использование процесса 
СВС-измельчения [7]. Воздействие давления со 
сдвигом в условиях СВС-измельчения приводит к 
перемешиванию зарождающейся мелкодисперс-
ной структуры и подавляет развитие процессов 
кристаллизации и рекристаллизации. Дефор-
мационные параметры процесса, прежде всего 
скорость деформирования, оказывают сильное 
влияние на процессы горения, структурообра-
зования и размеры зерен. Меняя эти параметры 
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в широком диапазоне, можно изменить качество 
получаемого порошка и его морфологию. 

Цель настоящей работы ― исследование влия-
ния механических воздействий на фазообразование, 
структурообразование и морфологию синтезиро-
ванных порошковых материалов на основе дисили-
цида молибдена в условиях СВС-измельчения.

ОБъЕКТы И МЕТОДы ИССЛЕДОВАНИя
Ранее в работе [8] установлено, что при синтезе 
дисилицида молибдена по прямой реакции хи-
мического взаимодействия между молибденом 
и кремнием получен материал с массовой долей 
MoSi2 (87 %). Учитывая низкую экзотермичность 
прямой реакции между молибденом и кремнием, 
было предложено в настоящей работе получать 
дисилицид молибдена двухcтадийно:
Mo + 2Si = MoSi2 + Q1,
MoO3 + 2Al + 2Si = MoSi2 + Al2O3 + Q2,
где Q1, Q2 ― тепловые эффекты реакций.

Процесс горения по первой схеме неустойчив и 
протекает в пульсирующем режиме. Тепловой эф-
фект реакции низкий (Q1 = 131,37 кДж/моль). Од-
нако эта реакция дает основной вклад в образова-
ние конечного продукта MoSi2. Реакция по второй 
схеме ― восстановление оксида молибдена алюми-
нием и кремнием ― высокоэкзотермична, протека-
ет с плавлением всех исходных компонентов и дает 
основной вклад тепла в горение и синтез материа-
ла (Q2 = 520,49 кДж/моль). Выделяющегося тепла 
достаточно для протекания первой реакции.

Состав исходных компонентов рассчитывался 
таким образом, чтобы в синтезируемом материале 
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было 5 мас. %, Al2O3. Присутствие Al2O3 в силицид-
ной керамике является положительным, так как 
приводит к повышению удельного электрическо-
го сопротивления в синтезированном материале, 
а также Al2O3 практически не взаимодействует с 
MoSi2 и имеет высокие показали твердости. Содер-
жание исходных компонентов, мас. %: Mo (МПЧ) 
55,2, MoO3 (ЧДА) 7,1, Si (КРО) 35,1, Al (АСД-1) 2,6.

Проведенные термодинамические расчеты 
синтеза материала на основе MoSi2 с 5 мас. % 
Al2O3 показали, что адиабатическая темпера-
тура составляет 2300 К и не зависит от нагрева 
исходной заготовки. Это связано с плавлением в 
ходе синтеза образующегося MoSi2, который при 
плавлении забирает часть образовавшегося тепла 
в ходе реакции.

Порошок получали метом СВС-измельчения 
в реакторе закрытого типа с вращающимся ро-
тором [8]. Использовали 2 типа ротора: конус и 
фреза с частотой вращения 450 об/мин. После 
синтеза порошок просеивали через сита с ячей-
ками 500 и 1000 мкм.

РЕЗуЛьТАТы И ИХ ОБСужДЕНИЕ
Установлено, что при синтезе в реакторе закры-
того типа при насыпной плотности исходных 
реагентов синтез проходит неполно, в синтезиро-

ванном материале содержались исходные порош-
ки молибдена и кремния. Это связано с тем, что 
вблизи стенок реактора синтез протекает непол-
но или прекращается, а также с малым контактом 
между частицами в объеме. Для устранения это-
го недостатка были изготовлены предварительно 
спрессованные порошковые заготовки цилиндри-
ческой формы диаметром 12 мм, массой 22 г, от-
носительной плотностью 0,6 г/см3.

После СВС без механических воздействий син-
тезированный материал представляет спеченный 
прочный брикет (рис. 1, а), на всей поверхности 
которого наблюдается оксидная пленка. Механи-
ческие воздействия, приложенные к материалу 
после прохождения волны горения в режиме СВС, 
приводят к измельчению спеченного брикета. 
Установлено, что тип ротора влияет на грануломе-
трический состав синтезированного порошка. Ис-
пользование ротора в форме конуса приводит к по-
лучению 28 мас. % частиц мельче 1000 мкм, из них 
23 мас. % ― частицы мельче 500 мкм (рис. 1, б). Ис-
пользование ротора-фрезы приводит к получению 
48 мас. % частиц мельче 1000 мкм, из них 37 мас. 
% ― частицы мельче 500 мкм (рис. 1, в). Конструк-
ция ротора в форме фрезы увеличивает интенсив-
ность механических воздействий, прикладывае-
мых к синтезированному материалу, что приводит 
к разрушению агломерированных частиц до более 
мелкой фракции. При этом увеличение времени 
задержки перед приложением механических воз-
действий до 15 с приводит к увеличению до 69 мас. 
% частиц мельче 1000 мкм, из которых 56 мас. % 
частиц мельче 500 мкм.

На рис. 2, а показана рентгенограмма ма-
териала, синтезированного без приложения 
внешних механических воздействий. Прове-
дены эксперименты по синтезу материалов с 
приложением механических воздействий с вре-
менем задержки 5, 10, 15, 20 и 25 с. Рентгено-
граммы этих материалов имеют характерный 
вид (рис. 2, б). Все материалы, синтезированные 
данными способами, состоят из дисилицида 
молибдена с незначительным содержанием ис-
ходного порошка молибдена. При проведении 
синтеза дисилицида молибдена двухстадийно (с 
восстановлением оксида молибдена алюминием 
и кремнием) экзотермичность реакции достаточ-
на для образования практически чистого MoSi2. 
При этом приложение внешнего механического 
воздействия не вносит изменения в фазообразо-
вание конечного продукта и не приводит к иска-
жению кристаллической решетки дисилицида 
молибдена. Однако механические воздействия 
влияют на морфологию и микроструктуру син-
тезированного порошка (рис. 3). Порошок, син-
тезированный без механических воздействий, 
представляет собой пластинчатые зерна диси-
лицида молибдена размерами 10‒20 мкм (см. 
рис. 3, а). Механические воздействия приводят 
к уменьшению размера зерна, при этом их раз-

Рис. 1. Гистограмма распределения частиц по размерам

Рис. 2. Рентгенограммы синтезированного порошка: 
а ― без механических воздействий; б ― после СВС-
измельчения; □ ― MoSi2; △ ― Mo
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мер после использования ротора в форме конуса 
уменьшается до 10 мкм (см. рис. 3, б), а при ро-
торе в форме фрезы менее 1‒2 мкм (см. рис. 3, в).

Метод СВС-измельчения базируется на спо-
собности горячей массы синтезированного про-
дукта к макроскопической деформации, так 
как после окончания химической реакции в ней 
протекают различные физико-химические пост-
процессы. Горячий пористый материал уплотня-
ется под действием внешнего давления, из от-
дельных частиц образуется структурный каркас, 
в материале интенсивно идет спекание и затвер-
девание продуктов горения, связанное с остыва-
нием.  Кроме того, в материале идет структуро- и 
фазообразование, кристаллизация и рекристал-
лизация. Соприкасающиеся зерна кристалли-
ческого вещества при достаточном нагреве, как 
правило, срастаются, образуюя общую границу, 
межзеренный контакт расширяется. Установле-
но, что при синтезе деформационные параметры 
оказывают сильное влияние на структурообра-
зование материала: изменение размера зерна, 
его форму и параметры кристаллической решет-
ки. Меняя технологические параметры синтеза 
в широком диапазоне, можно изменить свойства 
получаемого порошка и его морфологию.

ЗАКЛючЕНИЕ
Методом СВС-измельчения синтезирован порош-
ковый материал на основе MoSi2. Показано, что 
механические воздействия, приложенные к мате-
риалу после прохождения волны горения в режи-
ме СВС, приводят к разрушению синтезированно-
го брикета. Установлено, что тип ротора влияет на 
гранулометрический и фазовый состав синтези-
рованного порошка. Ротор в виде фрезы увеличи-
вает интенсивность механических воздействий, 
разрушающих агломерированные частицы до бо-
лее мелкой фракции, приводит к более полному 
фазообразованию в продуктах синтеза и изменя-
ет морфологию синтезированного порошка.

Установлено, что при проведении синтеза 
дисилицида молибдена через восстановление 
оксида молибдена алюминием и кремнием экзо-
термичность реакции достаточна для образова-
ния практически чистого MoSi2. При этом при-
ложение внешнего механического воздействия 
не вносит изменения в фазообразование конеч-
ного продукта и не искажает кристаллическую 
решетку дисилицида молибдена.

* * *
Работа выполнена по гранту Президента РФ 
№ MK-3213.2017.8.

Рис. 3. СЭМ-изображение синтезированного порошка: а ― без механических воздействий; б ― СВС-измельчение, 
тип ротора ― конус; в ― СВС-измельчение, тип ротора ― фреза
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