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Аннотация. В основе самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС) 
лежит явление горения компактированной смеси реагентов (бор и титан) в твѐрдой фазе – твѐрдо-

пламенное горение. Горение компактированной смеси инициируется, как правило, локальным им-

пульсным подведением тепловой энергии к объекту (касание накалѐнным телом, электродуговой 

разряд, поток лучистой энергии и др.), далее горение распространяется и поддерживается за счѐт те-

пла экзотермической химической реакции. При инициировании СВС-системы бор – титан, были за-

фиксированы случаи невоспламенения (снижение чувствительности к поджигу), связанные с нали-

чием на поверхности компактированного образца кристаллов ортоборной кислоты (Н3ВО3), которые 

увеличивают время задержки зажигания. Целью данной работы являлось исследование процесса 

улетучивания борной кислоты, образованной на поверхности образцов компактированной СВС-

системы бор – титан. 

В статье представлены результаты исследования поверхностного слоя компактированной СВС-

системы бор – титан методами оптической, электронной микроскопии, ИК-Фурье спектральным 

анализом. По результатам исследований показано, что на поверхности образца СВС-системы бор –

титан в процессе хранения в нормальных климатических условиях образуется некоторое количество 

метаборной кислоты (НВО2). Микрокристаллы метаборной кислоты, присутствующие в поверхно-

стном слое образца СВС-системы бор – титан, вероятно, являются зародышами (центрами роста) от-

носительно крупных кристаллов ортоборной кислоты. На основании проведенных исследований 

была отработана технология дегидратации кристаллов борной кислоты, расположенных на поверх-

ности компактированного образца СВС-системы бор – титан, что позволило восстановить чувстви-

тельность СВС-системы бор – титан к воспламенению посредством локального импульсного подве-

дения тепловой энергии.   
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Abstract. Self-propagating high-temperature synthesis (SHS) is based on solid-flaming combustion of 

a compacted mixture (boron and titanium) in the solid phase. 

Сompacted mixture combustion is generally initiated by local pulsed heat supply to the object (glow-

ing solid contact, electric arc, radiant energy flow, etc.), further combustion propagates and is supported by 

exothermic chemical reaction heat. In some cases the absence of ignition was observed in the initiation of 

the boron–titanium SHS-system (deterioration of sensitivity to ignition). This phenomenon is caused by the 

presence of boric acid crystals on the compacted sample surface. The boric acid crystals significantly in-

crease the ignition delay time. The aim of the present research is the investigation of boric acid volatiliza-

tion process on the boron–titanium compacted SHS sample surface. 

Boron-titanium compacted SHS sample surface has been analyzed by optical and electron microscopy 

and by infrared spectrometry. The analysis results show that some amount of meta boric acid (НВО2) is 

formed on the boron–titanium compacted SHS sample surface under normal climatic storage conditions. 

Microcrystals of meta boric acid (НВО2) present in the surface layer of boron–titanium compacted 

SHS samples, probably are nuclei (growth centers) of relatively large boric acid (НВО3) crystals. We have 

developed the volatilization technology of boric acid crystals on the boron-titanium compacted SHS sample 

surface. This technology has allowed recovering sensitivity of boron–titanium SHS-system to ignition by 

means of local pulsed heat supply.   
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Введение 
В основе самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС) лежит явление 

горения компактированной смеси реагентов (В и Ti) в твѐрдой фазе – твѐрдопламенное горение. 

Горение компактированной смеси инициируется, как правило, локальным импульсным подведе-

нием тепловой энергии к объекту (касание накалѐнным телом, электродуговой разряд, поток лу-

чистой энергии и др.), далее горение распространяется и поддерживается за счѐт тепла экзотер-

мической химической реакции [1–4]. При инициировании СВС-системы бор – титан, были за-

фиксированы случаи невоспламенения (снижение чувствительности к поджигу), связанные с на-

личием на поверхности компактированного образца кристаллов борной кислоты, которые увели-

чивают время задержки зажигания.  

СВС-система бор – титан представляет собой механическую смесь порошкообразных титана 

и бора аморфного, которую перед инициированием предварительно компактируют, как правило, 

методом одноосного прессования. Взаимодействие титана с бором аморфным происходит по ти-

пу безгазового СВС с промежуточным расплавленным слоем, при котором в волне горения появ-

ляется жидкая фаза, а продукт образуется в твѐрдом состоянии. Для компактированных образцов 

СВС-систем (например, система Ti+2B) в процессе горения происходит разрыхление и значи-

тельное увеличение длины образца в ~ 1,7 раза. Данный эффект объясняется выделением  газооб-
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разных примесей (водорода, окиси бора, борной кислоты) в волне горения, температура в кото-

рой превышает температуры плавления реагентов (В и Ti) [1, 5].  

В процессе инициирования СВС воспламенение бора существенно замедляется из-за наличия 

оксидного слоя на поверхности его частиц [6–8], в том числе и из-за борной кислоты, которая 

выполняет функцию энергетической ловушки. Помимо изменения размера и пористости образца, 

газифицирующие примеси могут приводить к нестационарному режиму горения и к необходимо-

сти затратить большее количество энергии для инициирования – всѐ это оказывает негативное 

влияние на стабильность конечного результата СВС-синтеза: будь то передача теплового им-

пульса или изготовление изделий прямым методом [1, 9].  

Наличие прозрачных кристаллов борной кислоты на поверхности компактированного образ-

ца СВС-системы бор – титан объясняется химическими свойствами бора аморфного. По мнению 

авторов [10, 11] аморфный бор медленно окисляется на воздухе даже при комнатной температу-

ре, образуя B2O3. Частичная окисленность поверхности частиц даже самых чистых образцов 

аморфного бора обусловливает его значительную гидрофильность. Бор образует с кислородом 

соединения разной степени окисленности [12–14], однако наиболее распространѐнными из них 

является B2O3 и соответствующие ему кислоты. B2O3 – гигроскопическое вещество, при гидроли-

зе которого на воздухе первоначально образуется HBO2, при дальнейшем гидролизе HBO2 пере-

ходит в H3BO3 по реакции [15, 16]:  

B2O3 + H2O → HBO2 + H2O → H3BO3. 

H3BO3 – летучая слабая неорганическая кислота, существует в виде бесцветных, белых шес-

тигранных пластинок – чешуек. Даже из концентрированных растворов, равновесных с твѐрдой 

HBO2, улетучивание происходит в форме H3BO3. Чрезвычайно низкая летучесть HBO2 и B2O3 

объясняется координационной ненасыщенностью в мономолекулярном состоянии [17, 18].  

При нагревании до 50 °С H3BO3 не теряет воду, но уже при температуре 70–100 °С по раз-

ным источникам [19, 20] заметно обезвоживается, причѐм образуется HBO2. Конечным продук-

том обезвоживания H3BO3 при температуре не менее 230 °С является B2O3. Температура плавле-

ния H3BO3 с разложением равна 169 °С. 

В работе [21] исследованы термические превращения H3BO3 при нагревании еѐ в вакууме. 

Отмечено, что термообработка смеси порошков H3BO3 с борным ангидридом приводит к образо-

ванию β-НВО2, а при термообработке порошка Н3ВО3 образуется смесь α- и β-НВО2, которые не-

устойчивы при хранении и в присутствии паров воды обратно переходят в Н3ВО3. При хранении 

Н3ВО3 сама поглощает и прочно удерживает за счѐт водородных связей небольшое количество 

воды, однако это является обратимым процессом. 

Цель данной работы – исследование процесса и выбор режимов улетучивания Н3ВО3 с по-

верхности компактированных образцов СВС-системы бор – титан. 

 

Экспериментальная часть 

Для изготовления образцов СВС-системы бор – титан использовали порошок титана и бор 

аморфный марки Б-99А. Дегазация бора аморфного перед приготовлением СВС-системы бор –

титан была подробно описана нами в [22]. Далее подготовленный бор аморфный и титан в со-

стоянии поставки смешивали и запрессовывали, получая образцы цилиндрической формы. 

В процессе хранения (до 7 суток) в нормальных климатических условиях (н.к.у.) на поверхности 

образцов появлялись прозрачные кристаллы, которые исследовали с помощью оптического и 

сканирующего электронного микроскопов. Химический элементный состав кристаллов опреде-

лѐн методом локального рентгеноспектрального микроанализа.  

Исследование химического состава и структуры поверхностного слоя образцов проводили на 

ИК-Фурье спектрометре с приставками нарушенного полного внутреннего отражения (НПВО) в 

рабочем диапазоне волновых чисел (4000–800) см
–1

 и диффузного отражения (ДО) в рабочем 

диапазоне волновых чисел (4000–650) см
–1

.  

Процесс дегидратации Н3ВО3 проводили при температурах от 80 до 250 °С в сушильном ва-

куумном шкафу при остаточном давлении не выше 1,17 кПа, время выдержки – 3 и 10 ч. Опреде-

ляли изменение массы с помощью аналитических весов, изменение внешнего вида образцов (на-

личие кристаллов) фиксировали с помощью оптического и сканирующего электронного микро-

скопов. 
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Обсуждение результатов 

Поверхностный слой образца СВС-системы бор – титан 

Снимки поверхностного слоя образца СВС-системы бор – титан, полученные на оптическом 

и сканирующем электронном микроскопах, приведены на рис. 1.  

 

 

                     а)                                                           б)                                                                 в) 

Рис. 1. Снимки поверхностного слоя образца СВС-системы бор – титан:  
а – оптический снимок, б – снимок во вторичных электронах, в – снимок в отражённых электронах 

 

На снимках видно, что поверхность образца покрыта прозрачными кристаллами, которые 

равномерно распределены по всей поверхности (рис. 1а, б). Размер кристаллов составляет от 40 

до 200 мкм (рис. 1в). 

Химический элементный анализ показал, что в состав кристаллов входят бор и кислород 

(рис. 2, спектр 75). В спектре с поверхности образца, свободного от кристаллов, регистрируются 

линии, принадлежащие бору и титану (рис. 2, спектр 76). 

 

 
 

Рис. 2. Снимок во вторичных электронах поверхности образца СВС-системы  
бор – титан и рентгеновские спектры с различных участков анализа 

 



Неорганическая химия 
Inorganic chemistry 

 70 Bulletin of the South Ural State University. Ser. Chemistry. 
2026, vol. 18, no. 1, pp. 66–74 

На рис. 3 приведен снимок во вторичных электронах образца после локального удаления по-

верхностного слоя СВС-системы бор – титан. Видно, что прозрачные кристаллы присутствуют 

только на поверхности образца. 

 

 
 

Рис. 3. Снимок во вторичных электронах поверхности образца 
СВС-системы бор – титан 

 

Результаты ИК-Фурье спектрального анализа прозрачных кристаллов, обнаруженных на по-

верхности образцов СВС-системы бор – титан, представлены на рис. 4. В спектре НПВО про-

зрачных кристаллов, отобранных с поверхности образца СВС-системы бор-титан (рис. 4, кривая 1), 

присутствует набор полос поглощения, см
–1

: 880, 1190, 1410, 3200, характерных для колебаний 

связей групп оксидных форм бора и борной кислоты (В-О, В-ОН) [23–25]. Аналогичный набор 

полос поглощения присутствует в спектрах борного ангидрида В2О3 (рис. 4, кривая 2), который 

в н.к.у. сорбирует влагу и образует на своей поверхности соединения с химическими связями В-

ОН, колебания которых характерны для полосы поглощения 3200 см
–1

, с дальнейшим образова-

нием НВО2 и Н3ВО3 [10].  

 

 
Рис. 4. Спектры НПВО: 1 – прозрачные кристаллы, взятые с поверхностного слоя образца 

СВС-системы бор – титан; 2 – борный ангидрид (В2О3) осч ТУ 6-09-3558-78 (образец сравнения) 
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По результатам проведѐнных исследований можно сделать вывод, что наблюдаемые про-

зрачные кристаллы – это смесь кислот НВО2 и Н3ВО3. Микрокристаллы НВО2, присутствующие 

на поверхностном слое образцов, вероятно, являются зародышами (центрами роста) относитель-

но крупных кристаллов H3BO3, которые образуются и растут вследствие поглощения паров воды 

из окружающей среды. Спектральные линии борного ангидрида и НВО2 наблюдаются и в боре 

аморфном (рис. 5), что указывает на присутствие борного ангидрида и НВО2 в боре аморфном в 

качестве примеси. Это подтверждает тот факт, что кристаллы борной кислоты H3BO3 появляются 

на поверхности уже запрессованного образца СВС-системы бор – титан.   

 

 
Рис. 5. Спектры ДО образца бора аморфного после дегазации непосредственно перед приготовлением 

СВС-системы бор – титан 
 

Улетучивание ортоборной кислоты 

Для выбора режима дегидратации с целью улетучивания кристаллов смеси кислот НВО2 и 

Н3ВО3 на поверхности образцов СВС-системы бор – титан было проведено исследование по оп-

ределению убыли массы Н3ВО3 при разных температурах.    

Результаты наблюдения за изменением массы образцов Н3ВО3, хч ГОСТ 9656-75, после де-

гидратации приведены на рис. 6.  

 

 
 

Рис. 6. Изменение массы образцов ортоборной кислоты Н3ВО3, хч ГОСТ 9656-75, 
после дегидратации в течение 3 часов 

 

Убыль массы образцов ортоборной кислоты Н3ВО3, хч ГОСТ 9656-75, в процессе дегидрата-

ции при остаточном давлении 1,17 кПа в течение 3 часов происходит интенсивнее с увеличением 

температуры. В процессе выдержки Н3ВО3 при температуре 80 °С происходит убыль массы об-

разца на 16,2 %; 120 °С – 29,8 %; 170 °С – 34,5 % и 250 °С – 44,1 % соответственно. Показано, что 
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все опробованные  режимы улетучивания Н3ВО3 имеют эффект, однако 3 часов для взятых наве-

сок (~ 10 г) Н3ВО3 недостаточно.   

 

Дегидратация образцов СВС-системы бор – титан 

Режимы дегидратации образцов СВС-системы бор – титан (температуру и длительность вы-

держки) выбирали с учѐтом химических свойств титана и на основе экстраполяции данных изме-

нения массы ортоборной кислоты. 

Дегидратацию образцов СВС-системы бор – титан проводили в сушильном вакуумном шка-

фу при температуре 120 °С и остаточном давлении 1,17 кПа в течение 10 часов. Выбор темпера-

туры обусловлен химическими свойствами частиц титана, так как при температуре выше 125 °С 

скорость окклюзии водорода титаном возрастает [26]. Наличие и размер кристаллов фиксировали 

на снимках, сделанных с помощью оптического и сканирующего электронного микроскопов. 

Снимки представлены на рис. 7б, где отчетливо видно, что прозрачные кристаллы смеси кислот 

НВО2 и Н3ВО3 на поверхности образца СВС-системы бор – титан отсутствуют. 

 

         

а)                                                                                                      б) 

Рис. 7. Снимки поверхности образца СВС-системы бор – титан 
а) до дегидратации, б) после дегидратации в течение 10 ч 

 
В спектре ДО образца поверхностного слоя СВС-системы бор – титан (после 10-часовой де-

гидратации) (рис. 8), присутствует набор полос поглощения, см
–1

: 825, 1100, 1410, 3220, харак-

терных для колебаний связей групп оксидных форм бора (В-О, В-ОН) (рис. 4, кривая 2) и гидро-

ксильных групп В-ОН в следовых количествах [10, 23–25]. 

 

 
 

Рис. 8. Спектр ДО поверхностного слоя образца СВС-системы бор – титан после 10-часовой дегидратации 
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Эффективность выбранного режима улетучивания ортоборной кислоты Н3ВО3 с поверхности 

компактированных образцов СВС-системы бор – титан подтверждали на 10 образцах посредст-

вом оценки их чувствительности к поджигу. По результатам инициирования все 10 образцов 

СВС-системы бор – титан воспламенились, затухание СВС не наблюдалось. 

 

Заключение 

По результатам экспериментов отмечено, что на поверхности компактированных образцов 

СВС-системы бор – титан в процессе хранения в н.к.у. образуется некоторое количество НВО2. 

Микрокристаллы НВО2, присутствующие на поверхностном слое образцов, вероятно, являются 

зародышами (центрами роста) относительно крупных кристаллов Н3ВО3, которые образуются и 

растут вследствие поглощения паров воды из окружающей среды.  

В ходе дегидратации при температуре 120 °С в течение 10 часов происходит улетучивание 

борной кислоты с поверхности образцов, что подтверждается снимками с электронного микро-

скопа и ИК-спектрами.  

Данная технология рекомендована для применения в н.к.у. при приготовлении СВС-систем 

бор – титан, а также для восстановления исходных свойств СВС-систем бор – титан после дли-

тельного хранения. Применение технологии предварительной дегидратации образцов позволяет 

повысить стабильность протекания процесса инициирования СВС-системы.  

Авторы выражают благодарность коллегам, принимавшим участие в проведении исследова-

ний: С.Н. Киселѐву, А.С. Серикову, В.А. Куликову, Н.В. Морозовой. 
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