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Актуальной проблемой для аддитивных технологий является получение композиционных порошковых 
металлов определенного размера в виде микросфер на основе титана и углерода. В представленной работе 
описана оригинальная технология лазерного синтеза микросфер карбида титана. Предложена эксперимен-
тальная установка, состоящая из лазерной системы с оптической головкой, гальваносканатором и измери-
теля мощности. Формирование микросфер осуществляется путем воздействия фемтосекундного лазерного 
излучения на поверхность титана в реакционной среде – предельном углеводороде. В работе проведены 
экспериментальные исследования получения карбида титана данной технологией. Полученные микросфе-
ры имеют высокую гладкость поверхности, узкий гранулометрический состав, средний размер 1…3 мкм. 
Сравнение спектров с поверхности кристалла промышленного карбида титана и полученных образцов дает 
удовлетворительный результат. Полученные композиционные порошки могут использоваться в приложени-
ях аддитивного машиностроения, порошковой металлургии в качестве основного сырья либо в качестве 
легирующей добавки.
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An actual problem for additive technologies is the production of composite powder metals of a certain size 
in the form of microspheres based on titanium and carbon. In the work presented, the original technology of laser 
synthesis of titanium carbide microspheres is described. An experimental setup consisting of a laser system with an 
optical head, a galvanocator, and a power meter is proposed. The formation of microspheres is carried out by the 
action of femtosecond laser radiation on the surface of titanium in the reaction medium – the ultimate hydrocarbon. 
In the work, experimental studies of the production of titanium carbide by this technology have been carried out. 
The resulting microspheres have a high smoothness of the surface, a narrow granulometric composition, an average 
size of 1 ... 3 μm. Comparison of the spectra from the surface of the crystal of industrial titanium carbide and the 
obtained samples gives a satisfactory result. The resulting composite powders can be used in applications of additive 
engineering, powder metallurgy as the main raw material, or as an alloying additive.
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В настоящее время существует множе-
ство способов и подходов для получения 
порошков различных материалов: путем 
механического размола, химическим осаж-
дением, магнетронным распылением, вы-
сокотемпературным распылением (широко 
используется газоплазменное распыление, 
электродуговое), реже порошки получают 
методами лазерного воздействия. Каждый 
из предложенных методов обладает своими 
преимуществами и недостатками, опреде-
ляющими область применения получаемо-
го порошкового материала. Несмотря на 
весьма ограниченное распространение ла-
зерных технологических установок, метод 
лазерного синтеза порошкового материала 
представляет собой высокий интерес, обу-
словленный исключительными свойствами 

лазерного излучения, недостижимыми дру-
гими источников концентрированной энер-
гии. Метод лазерного синтеза порошковых 
материалов находит свое применение при 
необходимости получения мелких партий 
продукции. Одной из особенностей лазер-
ного синтеза порошков является возмож-
ность получения микрогранул из широкого 
круга материалов; процесс также отличает-
ся высокой локальностью обработки, что 
во многом определяет низкую дисперсию 
размеров частиц. Особенности лазерного 
воздействия позволяют добиться изменения 
структурных и фазовых состояний матери-
ала без внесения в него сторонних приме-
сей (при условии их отсутствия в области 
воздействия лазерного излучения). Данная 
особенность позволяет получать чистые по-
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рошковые материалы по сравнению с дру-
гими методами синтеза. При внесении же 
необходимых примесей возможно полу-
чение сложных сплавов, композитов, хо-
лодных растворов в требуемом агрегатном 
состоянии. В направлениях синтеза порош-
ковых материалов в первую очередь интерес 
представляет процесс разрушения материа-
ла в результате воздействия лазерного из-
лучения, в частности требуется получать не 
расплав, не пар, а непосредственно «брыз-
ги» обрабатываемого материала, обладаю-
щие сферической формой и близким грану-
лометрическим составом. Для таких целей 
подходят импульсные лазерные системы, 
способные эффективно передавать энергию 
лазерного излучения для развития именно 
процесса лазерной абляции. Применение 
же дополнительных средств, способных 
влиять на развитие, динамику и результат 
данного процесса, таких как среда обработ-
ки, либо дополнительные источники физи-
ческого воздействия, будет способствовать 
повышению эффективности синтеза по-
рошковых материалов. В последние годы 
интенсивно изучаются процессы, протека-
ющие при лазерной абляции в жидкости. 
Достигнут значительный прогресс в этой 
области за счет современных технологиче-
ских средств, разработанных для исследо-
вания физических и химических процессов 
при лазерной абляции твердых тел в жидких 
средах [1, с. 1017]. Лазерная абляция в жид-
кости обладает рядом уникальных свойств 
перед остальными способами. Примени-

тельно к направлению синтеза порошковых 
материалов, это стремительное охлаждение 
продуктов абляции, способствующее обра-
зованию «высокосферической» поверхно-
сти. Используемая жидкая среда может про-
являть как инертные свойства в процессе 
проведения обработки, так и реакционные. 
Металлические микросферы, полученные 
при помощи данного метода, возможно 
использовать в различных приложениях: 
аддитивное машиностроение, порошковая 
металлургия, применение возможно как 
в качестве основного материала, так и леги-
рующей добавки.

В экспериментах использовалась 
Ti:Sapphire-лазерная система со следу-
ющими параметрами: длительность им-
пульса 50 фс, средняя мощность 450 мВт, 
длина волны 800 нм, частота следования 
импульсов 1 кГц. Лазерный пучок диаме-
тром 30 мкм фокусировался на поверхно-
сти титанового образца, расположенного 
в реакционной среде. В качестве образца 
использовалась титановая пластина марки 
ВТ1-0. Кювета представляла собой изо-
лированную от атмосферного воздуха ём-
кость, имеющую точку крепления образца 
и прозрачное окно для ввода лазерного 
излучения. Образец располагался под сло-
ем жидкого углеводорода. Сканирование 
лазерным лучом осуществлялось с помо-
щью гальваносканатора со скоростью 0,1–
200 мм/с. Схематичное изображение кон-
фигурации экспериментальной установки 
представлено на рис. 1.

Рис. 1. Схема проведения эксперимента: 1 – фемтосекундная лазерная система, 
2 – светоделительная пластинка, 3 – лазерное излучение, 4 – оптическая головка 
с гальваносканаторами X-Y, 5 – изолированный сосуд с окном для ввода лазерного  

излучения, 6 – реакционная среда (углеводород), 7 – титановый образец,  
8 – измеритель мощности лазерного излучения
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Глубина погружения образца подбира-
лась таким образом, чтобы слой жидкости 
покрывал поверхность обрабатываемого об-
разца, но не вносил ощутимого вклада в про-
цесс поглощения лазерного излучения. Вли-
яние толщины жидкого слоя на поверхности 
обрабатываемого образца оказывает влия-
ние на ряд параметров, таких как скорость 
разлета продуктов абляции, интенсивность 
охлаждения образованных частиц, распре-
деление энергии лазерного излучения на 
непосредственной поверхности обрабатыва-
емого образца. Тем не менее при значитель-
ной толщине слоя жидкости происходит зна-
чительное ухудшение параметров лазерного 
луча на поверхности металлического образ-
ца. После воздействия лазерного излучения 
в области воздействия происходит образова-
ние парогазового канала и интенсивное ки-
пение жидкости, что негативно сказывается 
на эффективности энергообмена системы 
«лазерное излучение – обрабатываемая по-
верхность». Глубина расположения обраба-
тываемого образца подбирается исходя из 
параметров, которые вносят непосредствен-
ный вклад в эффективность обработки: ча-
стота следования импульсов лазерного из-
лучения, мощность лазерного излучения, 
параметры используемой фокусирующей 
системы. В настоящей конфигурации уста-
новки высота слоя жидкости составляла 
порядка 1 мм. Эффективность воздействия 
определялась динамикой выброса, как жид-
кости с обрабатываемой поверхности, так 
и материала образца из области обработки. 
В процессе обработки происходит образова-
ние «тумана» во внутреннем объеме кюве-
ты. Рассмотрим подробнее процесс сорбции 
углерода титаном. В работе [2, с. 194] изуча-
лось взаимодействие лазерного излучения на 
границе твердое тело – жидкость, было об-
наружено, что характерное время вскипания 
жидкости происходит на субнаносекундных 
временах, так как скорость разлета жидко-
сти практически не зависит от мощности 
лазерного излучения [3, с. 3088]. Скорость 
разлёта лазерно-индуцированной плазмы 
составляет от 103 [4, с. 101] до 107 м/с [5, 
с. 187]. Скорость распространения плазмен-
ного факела в окружающую среду сильно 
зависит от энергии, приложенной к области 
воздействия и плотности непосредственно 
окружающей среды. Разлёт лазерно-инду-
цированной плазмы осуществляется до за-
пуска процесса кипения жидкости, приво-
дящего к образованию «газовых карманов» 
и «разлету» жидкости из области обработки. 
Таким образом, нельзя пренебрегать взаимо-
действием «реактивного потока» продуктов 
абляции непосредственно с молекулами гек-
сана, в жидком или газообразном агрегатном 

состоянии, их диссоциации вследствие непо-
средственного контакта с продуктами абля-
ции (лазерно-индуцированным плазменным 
факелом) и насыщения продуктов абляции 
углеродом. Следовательно, образование 
и сорбция углерода может происходить за 
время до наступления кипения жидкости 
(гексана) при прохождении продуктов абля-
ции через слой жидкости. При кипении про-
исходит интенсивное паро-газообразование, 
тем самым резко снижается плотность угле-
родсодержащей среды, вероятность сорбции 
образованного углерода также снижается, 
но все же имеет место быть. В процессе 
движения продуктов абляции по объему 
камеры заполненной паро-капельной сме-
сью углеводорода, происходит дальнейшее 
снижение энергии выброшенного вещества. 
Продукты абляции самолокализуются в про-
странственную форму с наименьшей пло-
щадью поверхности, что соответствует сфе-
ре. Стремительное остывание поверхности 
микрогранул осуществляется при контакте 
с жидкостью и паро-капельной смесью, за 
счет чего снижается активность их поверх-
ности и, таким образом, они не могут сли-
паться между собой, деформироваться в ре-
зультате ударов. В работе [6, c. 247] описан 
метод синтеза сферических частиц в жидком 
гелии. Описывается некоторая структурная 
неоднородность получаемых частиц, кото-
рая образуется в результате стремительного 
остывания поверхности разогретой сферы 
образуются значительные сжимающие уси-
лия оболочки сформированной вокруг еще 
горячего «ядра», которое в процессе охлаж-
дения так же стремится занять меньший 
объем. Такой механизм вполне логичен, ус-
ловия, способствующие быстрому охлаж-
дению поверхности гранулы, выполняются, 
в процессе движения гранулы она значи-
тельное время пребывает в окружающей 
её «холодной» жидкости, так как скорость 
её движения значительно больше скорости 
вскипания. Для гомогенизации и снятия вну-
тренних напряжений в материале, напротив, 
необходимо создавать условия, способству-
ющие длительному остыванию, при которых 
возможны процессы рекристаллизации, но 
в наших условия это недостижимо. 

Исследования поверхности полученных 
частиц были проведены с помощью рас-
тровой электронной микроскопии (РЭМ) 
и спектроскопии комбинационного рассея-
ния (СКР). В результате обработки поверх-
ность покрыта кратерами от воздействия ла-
зерного излучения. Структура поверхности 
не характерна для режима обработки уль-
тракороткими лазерными импульсами (см. 
рис. 2, а). На поверхности присутствуют сле-
ды оплавления и выброса жидкой фазы мате-
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риала, следовательно, источником теплового 
воздействия является лазерно-индуцирован-
ная плазма, время жизни которой значитель-
но больше длительности лазерного импуль-
са и зависит как от приложенной энергии, 
так и от частоты следования импульсов. 
В процессе обработки время жизни лазер-
но-индуцированной плазмы значительно 
больше промежутка между лазерными им-
пульсами, что приводит к выраженному по-
вышению энергии плазмы, как следствие, 
сильному тепловому воздействию. РЭМ-
изображение поверхности сферы на крем-
ниевой подложке приведено на рис. 2, б. 
Поверхность микросферы обладает высо-
кой гладкостью и сферичностью. Порядка 
80 % микросфер укладываются в диапазон 
размеров 1–3 мкм. Гранулы (микросферы), 
расположенные на поверхности образца, 
имеют выраженные дефекты (поры, трещи-
ны, нарушения формы), вероятно, вызван-
ные повторным попаданием под источник 
теплового воздействия (лазерно-индуциро-
ванный плазменный факел, лазерное излу-
чение), либо в результате контакта с высо-
коэнергетическими продуктами лазерной 
абляции. Микросферы, собранные со дна 
кюветы, имеют практически идеальную 
поверхность без выраженных внешних де-
фектов. Данная особенность характерна 
для лазерных методов получения сфериче-
ских микрогранул ввиду высокой плотно-
сти мощности и локальности воздействия 
источника энергии. Образованные сферы 
покидают область воздействия, не под-
вергаясь продолжительному по времени 
воздействию источника энергии, как это 
происходит при электродуговых и газо-
плазменных методах синтеза микрогранул.

Исследование поверхности полученных 
микросфер происходило с помощью СКР. 
Полученные КР-спектры (рис. 3) говорят 
о наличии поликристаллитов карбида тита-
на, где соответствующие спектральные ли-
нии имеют небольшую интенсивность, но 
при этом достаточно широкие. Для сравне-
ния результатов исследования были получе-
ны КР-спектры с поверхности карбида ти-
тана (TiC), изготовленного промышленным 
путем (135, 249, 431, 601 см-1), и КР-спектры 
полученных микросфер (TiC-Sphere).

Сравнение показало, что положение 
спектральных линий совпадает. Технология 
промышленного синтеза карбида титана 
предполагает спекание титановой стружки 
с сажей в условиях высокой температуры 
и механического уплотнения данной сме-
си, с последующей длительной гомогени-
зацией в вакууме при высокой температуре. 
В нашем случае в результате выброса веще-
ства из области воздействия в объём реак-
ционной среды, выбрасываемое вещество 
есть титан, насыщенный атомами углерода, 
образованного в результате диссоциации 
молекул гексана. Титан является достаточ-
но активным химическим элементом, в дан-
ной системе реакция образования карбида 
титана является единственно возможной. 
Таким образом, происходит образование 
химической связи титан – углерод. Ввиду 
резкого снижения температуры происходит 
остывание материала микросферы, условия 
для гомогенизации карбида титана не вы-
полняются, т.е. снижения фазовой неодно-
родности ввиду роста зерен карбида титана 
путем дрейфа зародышей, происходящей 
при высокотемпературной гомогенизации 
материала, не происходит.

       

Рис. 2. Полученные экспериментальные образцы композиционного материала:  
а) РЭМ-изображение обработанной поверхности титана,  
б) РЭМ-изображение микросферы на кремниевой подложке
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Полученные в данной работе результаты 
могут быть полезны для приложений, свя-
занных с аддитивными технологиями за счет 
небольшого диапазона полученных размеров 
микросфер: 1–3 мкм, высокой сферичности 
и гладкости образованной поверхности. Де-
фицит углерода, отсутствие выраженных зе-
рен карбида титана (наличие исключительно 
их зародышей, точек кристаллизации) в зна-
чительной степени повысит смачиваемость 
компонентов композиции.

При лазерной наплавке в настоящее время 
существует проблема выгорания легкоплав-
ких легирующих добавок в результате воздей-
ствия лазерного излучения, что обусловлено 
разной температурой плавления-испарения 
компонентов композиции, разными коэффи-
циентами поглощения. Так же распростране-
на проблема интенсивного газообразования, 
что ведет к повышению пористости обра-
зуемого материала. Наличие кристаллитов 
карбида титана в стадии зародышей позволит 
в значительной степени снизить температуру 
сплавления данной композиции, что в свою 
очередь полезно при легировании алюмини-
евых, цинковых матриц для повышения их 
характеристик (механических, прочностных, 
эксплуатационных). Данный способ также 
может быть использован для введения угле-
рода в различные металлические композиции. 
Склонность углерода к образованию зерен 
графита в структуре металлов затрудняет его 

равномерное распределение в объеме полу-
чаемого материала. Применение подобной 
легирующей добавки открывает новые воз-
можности для направлений порошковой ме-
таллургии. Синтез порошковых материалов 
с использованием такого подхода позволяет 
получать различные порошковые компози-
ции, так как при подборе среды обработки 
и интенсивности воздействия возможно на-
правленно запускать те или иные процессы, 
способствующие структурным, фазовым 
и химическим изменениям в обрабатываемых 
и синтезируемых материалах.
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Рис. 3. КР-спектры промышленно синтезируемого карбида титана (TiC)  
и поверхности синтезируемых микросфер (TiC-Sphere). Белыми стрелками  

обозначены пики, соответствующие карбиду титана


