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Фаза Гейслера Ni2TiAl синтезирована двумя методами – самораспространяющимся высокотем
пературным синтезом (СВС) и  искровым плазменным спеканием (ИПС). Активация смеси  
2Ni + Ti + Al продолжительностью 5 мин позволила реализовать полное сгорание образца. При уве-
личении продолжительности механоактивации (МА) образцы не догорали до конца. Фаза Гейслера 
Ni2TiAl является основной в продуктах СВС. Максимальное значение удельной намагниченности 
зафиксировано у исходной смеси 2Ni + Ti + Al, максимальная коэрцитивная сила – у смеси, акти-
вированной 30 мин. По результатам элементного анализа и РФА, в составе компактных образцов, 
полученных ИПС, преобладает фаза Гейслера Ni2TiAl. По результатам РФА, в составе компактного 
образца, полученного ИПС после МА в течение 5 мин, зафиксированы рефлексы единственной 
фазы – Ni2TiAl. Компактный образец, полученный из  смеси, активированной 10 мин, обладает 
максимальной микротвердостью и  плотностью. Минимальная микротвердость зафиксирована 
у спеченного образца после МА смеси 2Ni + Ti + Al в течение 5 мин. Компактные образцы, по-
лученные из МА-смеси (5 мин) и из продуктов синтеза МА-смеси 2Ni + Ti + Al (5 мин), обладают 
минимальными значениями плотности.
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ВВЕДЕНИЕ

Новый способ получения неорганических 
соединений в режиме горения, получивший на-
звание самораспространяющегося высокотемпе-
ратурного синтеза (СВС), был открыт А. Г. Мер-
жановым, И.П. Боровинской и В.М. Шкиро [1].

Перспективные для продолжительного исполь
зования при высоких температурах (1300°C) мате
риалы получены на  основе системы Ni–Al  [2, 3]. 
Кроме прочности при высоких температурах, эти 
материалы обладают высокой теплопроводно-
стью, хорошей стойкостью к  окислению и  кор-
розии, относительно низкой стоимостью  [4]. 
Интерметаллиды системы Ni–Al востребованы 
в  аэрокосмической технике, в  автомобильной 
промышленности и  при производстве электро-
станций, однако наряду с  преимуществами эти 

интерметаллиды характеризуются склонностью 
к хрупкому разрушению и низкими значениями 
пластичности.

Характеристики итерметаллидов системы  
Ni–Al можно улучшить с  помощью введения 
в состав материала дополнительного металла [5–
10]. Одним из таких металлов является титан [5]. 
При этом в тройной системе Ni–Ti–Al возмож-
но образование фазы Гейслера Ni2TiAl [5, 11–13]. 
Материалы на  основе фазы Гейслера обладают 
такими полезными свойствами, как низкая плот-
ность, высокие жаропрочность, жаростойкость 
и трещиностойкость, низкая ползучесть при по-
вышенных температурах [11, 12, 14].

Популярным способом изменения свойств 
порошковых смесей является механическая ак-
тивация (МА) в шаровых мельницах [5–8, 15–20]. 
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В ходе МА порошков металлов часто происходит 
формирование композитных частиц, состоящих 
из слоев исходных компонентов [5–8, 17, 18]. На-
блюдается увеличение площади контакта реаген-
тов за счет их измельчения, с поверхности частиц 
удаляются оксидные и адсорбционные слои. Из-
за интенсивной пластической деформации мате-
риала возникают высокая концентрация дефек-
тов кристаллической структуры и  внутренние 
напряжения. Описаны случаи, когда благодаря 
этим факторам после МА удавалось реализовать 
горение смесей порошков, не  горящих в  обыч-
ных условиях [5, 18, 21].

Распространенным методом получения ком-
пактных материалов из  порошков является ис-
кровое плазменное спекание (ИПС) [22–25]. 
ИПС можно описать как способ уплотнения 
порошковых материалов с  помощью импуль-
сного постоянного тока и  одновременного осе-
вого давления для получения твердого материа-
ла с очень высокой скоростью. Импульсный ток 
создает мощный плазменный нагрев, который 
способствует испарению примеси из  порошко-
вой массы. Таким образом, этот метод позволяет 
получать чистые продукты. ИПС обеспечивает 
очень быстрое спекание за счет синергетическо-
го эффекта плазмы и резистивного нагрева, дей-
ствующих одновременно с приложенным осевым 
давлением [26, 27].

Компактные материалы методом ИПС в  ос-
новном получали из  предварительно активиро-
ванной смеси [22–25].

В данной работе была поставлена цель – по-
лучить компактные материалы методом ИПС 
из различных порошков: из исходной и активи-
рованных смесей 2Ni + Ti + Al, а также из про-
дуктов СВС; исследовать возможность получе-
ния фазы Гейслера Ni2TiAl из порошковой смеси 
2Ni + Ti + Al методом СВС, изучить влияние МА 
на процесс СВС и фазовый состав продукта.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

В  качестве исходных материалов использо-
вались порошки никеля марки ПНК‑1 (сред-
ний размер частиц – 10 мкм), титана марки ПТС 
(80 мкм) и алюминия марки АСД‑4 (10 мкм). Ис-
ходная смесь состава 2Ni + Ti + Al (мас.%) (Ni – 
61.1, Ti – 25, Al – 13.9) готовилась перемешивани-
ем порошков в фарфоровой ступке.

МА порошковых смесей осуществлялась в ме-
ханоактиваторе АГО‑2 с  водяным охлаждением 
при ускорении 90g с  использованием стальных 
шаров диаметром 9 мм в воздушной атмосфере. 
Соотношение массы шаров к массе смеси в ба-
рабанах активатора составляло 20 : 1, продол-

жительность активации варьировалась от  5 
до 30 мин.

Объем барабана активатора составлял 150 см3. 
После засыпки 200  г шаров и  10  г смеси объем 
свободного пространства барабана составлял 
около 100 см3. Барабаны герметично закрывались. 
В  воздухе, находящемся в  барабане, содержание 
кислорода не превышало 0.03 г. Если предполо-
жить, что 1/3 кислорода (0.01 г) уходит на образо-
вание оксида никеля NiO, 1/3 – на образование 
оксида алюминия Al2O3 и  1/3 – на  образование 
оксида титана TiO2, то  количество оксидов ни-
келя, алюминия и  титана, которые могут обра-
зоваться из 10 г смеси 2Ni + Ti + Al и 0.03 г O2, 
составляет менее 1% от общей массы смеси (10 г). 
Незначительное содержание оксидов в  активи
рованных смесях также подтверждается отсут-
ствием их пиков на рентгенограммах. Таким об-
разом, влиянием оксидов на  механохимическое 
взаимодействие можно пренебречь [28].

Процесс горения образцов, полученных из ис-
ходной и  активированных смесей методом хо-
лодного двухстороннего прессования, осущест-
влялся в  камере постоянного давления в  среде 
аргона при давлении 760 мм рт. ст. [5, 7, 8, 18, 21]. 
Видеозапись процесса велась через смотровое 
стекло на видеокамеру, при покадровом просмо-
тре определялась их средняя скорость горения. 
Синтез инициировался нагретой вольфрамовой 
спиралью через поджигающую таблетку состава 
Ti + 2B с верхнего торца образца для обеспече-
ния стабильных условий зажигания. Измерение 
максимальных температур горения осуществля-
лось вольфрам-рениевой термопарой ВР5/ВР20 
с  толщиной спая 0.2  мм. Термопара вводилась 
с нижнего торца образца по его оси на глубину 
4 мм.

Спрессованные образцы имели форму ци
линдра диаметром 1 см и высотой 1.4–1.5 см. Мас-
са образцов составляла 3.6–3.7 г, относительная 
плотность – 0.53–0.58. Давление прессования 
образцов составляло 100 атм для исходной смеси 
и 110 – для активированной.

Значения относительного удлинения, мак-
симальных температур и скоростей горения об-
разцов определялись как среднее по результатам 
нескольких экспериментов, погрешность не пре-
вышала 10%.

Исходная, активированные смеси и  продукт 
СВС после предварительной МА в течение 5 мин 
спекались для получения компактных образцов 
на  установке ИПС Labox 650 (Sinterland, Япо-
ния) при температуре 1000°C в  течение 10  мин. 
Из  спеченных смесей прессовали брикеты  
с относительной плотностью 0.55. ИПС осущест
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вляли в  вакууме 15–20 Па, скорость нагрева 
до температуры спекания составляла 100°C/мин, 
давление прессования – 50 МПа.

Рентгенофазовый анализ (РФА) активиро-
ванных смесей, продуктов СВС и  компактных 
образцов после ИПС проводили на дифрактоме-
тре ДРОН 3 (CuKα-излучение).

Микроструктуру компактных образцов иссле-
довали методом сканирующей электронной ми-
кроскопии на микроскопе JEOL 6000F (Чехия), 
микротвердость оценивали по  стандартной ме-
тодике на приборе ПТМ‑3 (Россия) при нагрузке 
50 г, плотность образцов определяли гидростати-
ческим методом по ГОСТ 20018-74.

Магнитные измерения проводились с  по-
мощью вибрационного магнитометра M4500 
(EG&G PARC) в  магнитном поле до  ±10 кЭ 
(время развертки – 20 мин, постоянная време-
ни – 1 с) с  относительной точностью 1 × 10–4 
(подтвержденной измерением на  стандартном 
образце высокочистого никеля) при комнатной 
температуре. Испытуемые порошкообразные 
образцы помещались в  нейлоновые держатели 
образцов. Диамагнитный момент держателя вы-
читали из  экспериментальных данных, исполь-
зуя стандартный фоновый режим магнитометра 
для такой работы. Записанные петли гистерезиса 
тщательно анализировались для определения их 

основных магнитных характеристик: удельной 
намагниченности насыщения σs (А м2/кг ), оста-
точной намагниченности σr (А м2/кг ) и коэрци-
тивной силы Hc (А/м).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

РФА показал, что в  процессе МА смеси 
2Ni  +  Ti + Al продолжительностью до  30 мин 
включительно на  дифрактограммах отсутствуют 
рефлексы продуктов реакции (рис.  1). С  увели-
чением продолжительности МА рефлексы ни-
келя и  титана становятся менее интенсивными 
и происходит их уширение, рефлексы алюминия 
исчезают уже после 7 мин активации.

Образец, спрессованный из  исходной смеси 
2Ni + Ti + Al, не догорел до конца при комнат-
ной температуре. При этом максимальная темпе-
ратура синтеза составила 1153°C, скорость горе-
ния – 0.2 см/с. В процессе горения происходило 
выделение примесных газов, что привело к удли-
нению и даже частичному диспергированию сго-
ревшей части образца [29–31] (рис. 2а). Относи-
тельное удлинение образца составило 53%.

Образец, спрессованный из  активированной 
5 мин смеси, сгорел до конца. При этом скорость 
горения не изменилась (0.2 см/с), а максималь-
ная температура увеличилась на 120°C (до 1275°C) 
по сравнению с образцом из исходной смеси. От-
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Рис. 1. Дифрактограммы исходной и активированных смесей 2Ni + Ti + Al после МА различной продолжительности: 
1 – Ti, 2 – Ni, 3 – Al.



294 КОЧЕТОВ и др.

НЕОРГАНИЧЕСКИЕ МАТЕРИАЛЫ     том 61       № 5–6       2025

носительное удлинение образца после МА 5 мин 
смеси уменьшилось в 5 раз и составило 10%. Об-
разец из смеси, активированной 5 мин, практи-
чески не  диспергировался в  процессе синтеза, 
сохранил целостность и  свою первоначальную 
форму (рис. 2б).

Примесное газовыделение в  процессе СВС 
может происходить перед фронтом горения 
и  за  ним. Установлено, что удлинение образца 
происходит за фронтом горения [30, 31]. Соответ-
ственно, можно сделать вывод, что после 5 мин 
МА большая часть примесного газовыделения 
происходит перед фронтом горения образца, 
не вызывая его удлинения и оказывая, согласно 
конвективно-кондуктивной модели, тормозя-
щий эффект на скорость распространения вол-
ны горения [32]. В  результате скорость горения 
активированной смеси не  увеличивается, удли-
нение синтезированного образца значительно 
уменьшается.

При увеличении продолжительности МА 
образцы не  догорали до  конца. В  процессе МА 
в активируемую смесь вносятся дополнительные 
примесные газы, соответственно, с увеличением 
продолжительности МА возрастает количество 
газов в смеси [19, 20], тормозящих распростране-
ние волны горения. Кроме того, в процессе МА 
возможно образование нестабильных твердых 
растворов [33, 34]. Из-за этого скорость горе-
ния смесей может уменьшаться, образец может 
не догорать до конца.

Таким образом, для дальнейших исследова-
ний из  всех продуктов СВС активированных 
смесей был выбран образец после МА 5 мин.

Дифрактограммы продуктов СВС исходной 
и МА 5 мин смесей 2Ni + Ti + Al представлены 
на  рис.  3. Основной фазой, рефлексы которой 
наблюдаются в продуктах как исходной, так и ак-
тивированной смеси, является фаза Гейслера 
Ni2TiAl. Также присутствуют следы фазы Ni3Ti. 
Кроме этого, после МА 5 мин в продуктах горе-
ния наблюдаются следы NiTi2 и Ni3(Al, Ti).

На  рис.  4 представлены зависимости удель-
ной намагниченности от  значения магнитного 
поля, измеренные при комнатной температуре 
для исходной, активированных 5, 10 и  30 мин 
смесей и  продукта СВС после 5 мин МА смеси 
2Ni + Ti + Al. Исследуемые смеси демонстрируют 
гистерезисную кривую намагничивания, обычно 
наблюдаемую в магнитомягких ферромагнитных 
материалах. При этом из всех образцов исходная 
смесь обладает самой высокой удельной намаг-
ниченностью, с  увеличением времени МА на-
магниченность уменьшается, продукт СВС по-
сле 5 мин МА смеси 2Ni + Ti + Al обладает самым 

низким значением удельной намагниченности 
(рис. 4 и табл. 1). Результаты показывают воспро-
изводимость кривой гистерезиса при многочис-
ленных повторах.

Самым большим значением коэрцитивной 
силы обладает смесь после МА максимальной 
продолжительности – 30 мин (табл. 1). С умень-
шением продолжительности МА уменьшается 
коэрцитивная сила. После СВС коэрцитивная 
сила образца с МА 5 мин становится еще мень-
ше. Минимальным значением коэрцитивной 
силы обладает исходная смесь 2Ni + Ti + Al.

Результаты РФА компактных образцов, по-
лученных методом ИПС из  исходной, активи-
рованных смесей, а  также продукта СВС смеси 
2Ni + Ti + Al, активированной 5 мин, представ-
лены на  рис.  5. Для всех компактных образцов 
основной фазой, как и в случае продуктов СВС, 
является фаза Гейслера Ni2TiAl, кроме этого, на-
блюдаются следы фазы Ni3Ti. В случае образца, 
спеченного из исходной смеси, помимо указан-
ных выше фаз, также присутствуют рефлексы 
NiAl и  Ni3Al. На  дифрактограмме образца, спе-

(a) (б)

Рис. 2. Фото продуктов СВС смесей: а – исходная 
смесь 2Ni + Ti + Al, б – после МА 5 мин.



295САМОРАСПРОСТРАНЯЮЩИЙСЯ ВЫСОКОТЕМПЕРАТУРНЫЙ СИНТЕЗ...

НЕОРГАНИЧЕСКИЕ МАТЕРИАЛЫ     том 61       № 5–6       2025

5000

4000

3000

2000

1000

0

1

1

1

1
1

11

1

2 2 2 2
2

2
2 2 2 2 33333

34

4

4 4

4

MA 5 мин

исх

30 40 50 60

I,
 и

м
п.

/с

θ, град
70 80 90
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3 – NiTi2, 4 – Ni3(Al, Ti).

Рис. 4. Зависимости удельной намагниченности от значения магнитного поля, измеренные при комнатной темпера-
туре для исходной, активированных 5, 10 и 30 мин смесей и продукта СВС после 5 мин МА смеси 2Ni + Ti + Al.
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ченного из смеси 2Ni + Ti + Al, активированной 
5 мин, наблюдаются рефлексы единственной 
фазы – фазы Гейслера Ni2TiAl.

Из образцов, полученных методом ИПС из ис-
ходной, активированных смесей и продуктов СВС 
активированной 5 мин смеси 2Ni + Ti + Al были 
изготовлены шлифы, и проведен локальный эле-
ментный анализ (рис. 6). Результаты элементно-
го анализа близки к результатам РФА (рис. 5, 6). 
По результатам элементного анализа, в компакт-
ных образцах присутствует небольшое количе-
ство оксидов Al2O3 и TiO (рис. 6). Рефлексы этих 
оксидов не  наблюдаются на  дифрактограммах 
образцов, вероятно, по причине их небольшого 
(менее 5 мас.%) количества (рис. 5).

Рис. 5. Результаты РФА компактных образцов, полученных методом ИПС из  исходной, активированных смесей, 
а также продукта СВС смеси 2Ni + Ti + Al, активированной 5 мин: 1 – Ni2TiAl, 2 – Ni3Ti, 3 – NiAl, 4 – Ni3Al.

Таблица 1. Магнитные свойства образцов

Образец Максимальная удельная 
намагниченность, А м2/кг

Остаточная удельная 
намагниченность, А м2/кг Коэрцитивная сила, кА/м

2Ni + Ti + Al 32.74 2.27 6.6
2Ni + Ti + Al,
МА 5 мин 30.57 5.75 11.4

2Ni + Ti + Al,
МА 10 мин 24.12 7.50 20.4

2Ni + Ti + Al,
МА 30 мин 6.50 2.15 26.4

2Ni + Ti + Al,
МА 5 мин, продукт СВС 0.065 0.006 8.0
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Результаты измерения микротвердости и  ги-
гроскопической плотности образцов, получен-
ных методом ИПС из исходной, активированных 
смесей и продуктов СВС активированной 5 мин 
смеси 2Ni + Ti + Al, представлены в табл. 2. Мак-
симальным значением микротвердости и  плот-
ности обладает образец, спеченный из смеси, ак-
тивированной 10 мин. Значения микротвердости 
и  плотности компактных образцов из  исходной 
и  МА 30 мин смесей немного меньше характе-
ристик образца, полученного из смеси после МА  
10 мин. Минимальной микротвердостью обла
дает образец, спеченный из  продуктов СВС  
активированной 5 мин смеси 2Ni + Ti + Al. Ми-
нимальные значения плотности зафиксирова-
ны у  компактных образцов из  смеси после МА 
5 мин и  из  продуктов синтеза МА 5 мин смеси 
2Ni + Ti + Al.
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Таблица 2. Микротвердость компактных образцов

Образец Микротвердость 
HV, ГПа

Гигроскопическая 
плотность, г/см3

2Ni + Ti + Al 8.83 ± 0.1 6.4

2Ni + Ti + Al,
МА 5 мин 8.0 ± 0.1 6.2

2Ni + Ti + Al,
МА 10 мин 8.9 ± 0.1 6.5

2Ni + Ti + Al,
МА 30 мин 8.8 ± 0.1 6.3

2Ni + Ti + Al,
МА 5 мин, 
продукт СВС

7.6 ± 0.1 6.2

Таким образом, в  системе 2Ni–Ti–Al мето-
дами СВС и ИПС синтезирован интерметаллид 
Ni2TiAl – сплав Гейслера. Показана возмож-
ность синтеза данного материала как с  предва-
рительной МА смеси, так и  без использования 
МА. Если сравнивать методы, использованные 
в данной работе, с другими известными метода-
ми получения интерметаллидов, например с гид

(а)
NiAl+TiO NiAl+TiONi2TiAl Ni2TiAl

Ni2TiAlNi2TiAl

Al2O3

Al2O3Al2O3

Ni3Ti Ni3Ai

Ni3AiNi3Ai
(в)

(б)

(г)
2 мкм 1 мкм

2 мкм 2 мкм

Рис. 6. Микроструктура компактных образцов, полученных методом ИПС из исходной смеси 2Ni + Ti + Al (а), про-
дуктов СВС смеси 2Ni + Ti + Al, активированной 5 мин (б), смеси 2Ni + Ti + Al после МА 5 (в), 30 мин (г).

ридкальциевым методом, следует отметить одно-
стадийность и  небольшое количество времени, 
затрачиваемое при СВС, ИПС и  МА. При гид
ридкальциевом методе получения необходимо 
смешивание оксидов, загрузка в капсулу, нагрев 
и  выдержка, отмывка от  оксида кальция. Сто-
ит также отметить, что алюминий растворяется 
в кальции и образует интерметаллиды, что при-
водит к его потере в составе продукта [35]. Воз-
можно загрязнение продукта оксидом кальция, 
а  также железом даже после операции отмывки 
из-за взаимодействия материала со  стенками 
капсулы, в  которой проходит реакция. Методы, 
использованные в  данной работе, не  приводят 
к значительным загрязнениям материала.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Методами СВС и  ИПС в  системе 2Ni–T–Al 
синтезирован сплав Гейслера Ni2TiAl.

Впервые методом ИПС получены компакт-
ные материалы из  различных порошков: из  ис-
ходной и активированных смесей 2Ni + Ti + Al, 
а также из продуктов СВС. Проведено сравнение 
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свойств компактных материалов, полученных 
ИПС из различных порошков.

МА продолжительностью до 30 мин включи
тельно не  привела к  образованию новых фаз 
в системе 2Ni–Ti–Al.

После 5 мин МА смеси 2Ni + Ti + Al обра-
зец сгорел полностью. Скорость горения не из-
менилась, максимальная температура синтеза 
возросла, а  относительное удлинение образца 
уменьшилось в  пять раз по  сравнению с  образ-
цом из  исходной смеси. Образец сохранил це-
лостность и первоначальную форму.

После активации продолжительностью более 
5 мин образцы не догорали до конца.

Основной фазой в  продуктах СВС является 
фаза Гейслера Ni2TiAl.

Исследуемые порошковые смеси обладают 
магнитомягкими ферромагнитными свойства-
ми, демонстрируя полную воспроизводимость 
кривой гистерезиса при многочисленных повто-
рах. Максимальное значение удельной намаг-
ниченности зафиксировано у  исходной смеси  
2Ni + Ti + Al, максимальная коэрцитивная сила – 
у смеси, активированной 30 мин.

По  результатам РФА, основной фазой в  со-
ставе компактных образцов, полученных ИПС, 
является сплав Гейслера Ni2TiAl. На  дифракто-
грамме образца, спеченного из смеси после МА 
5 мин, наблюдаются рефлексы единственной 
фазы Ni2TiAl. Результаты элементного анализа 
компактных образцов, полученных ИПС, близ-
ки к результатам РФА.

Максимальное значение микротвердости 
и  плотности зафиксировано у  образца, спечен-
ного из  смеси, активированной 10 мин. Мини-
мальной микротвердостью обладает образец, 
спеченный из  продуктов синтеза активирован-
ной 5 мин смеси 2Ni + Ti + Al. Минимальные 
значения плотности зафиксированы у компакт-
ных образцов из смеси после МА 5 мин и из про-
дуктов синтеза МА 5 мин смеси 2Ni + Ti + Al.
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