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The comparative analysis of influence of technological 
procedures of vacuum sintering and electrocontact heating 
in protective atmosphere on microstructure and solidity of 
porous materials of pure titanium powders is given.

к. Е. БЕляВиН, БНТУ,  Д. В. МиНько, Н. В. РЕШЕТНикоВ,  
л. Н. ДьячкоВА, ГНУ «институт порошковой металлургии»

УДК 621.762.4

сРавнительные исследования микРостРуктуРы 
и пРочности поРистых матеРиалов из поРоШка 
титана, полученных спеканием в вакууме  
и методом электРоконтактного нагРева  
в заЩитной атмосфеРе

Введение. В настоящее время пористые по-
рошковые материалы (ППМ) широко применяют-
ся в различных отраслях народного хозяйства. 
Наиболее широкое распространение получило 
применение ППМ в качестве фильтров, назначе-
ние которых сводится к очистке газов и жидкостей 
от посторонних примесей [1], для транспорта жид-
костей по поровым каналам под действием капил-
лярных сил в капиллярных насосах [2–5], фитилях 
тепловых труб, испарителях, конденсаторах, в ка-
честве огнепреградителей и глушителей шума  
и многих других случаях [6–11].

Для изготовления ППМ на сегодняшний день 
предлагается и используется широкая гамма по-
рошков различных материалов (от керамики и ме-
таллов до различного рода полимеров) [4]. Однако 
большое разнообразие материалов, конструкций  
и методов получения изделий не решает всех за-
дач, поставленных постоянно развивающимися 
отраслями народного хозяйства.

Так, например, широкое распространение ППМ 
получили в медицине, например, для использова-
ния в качестве остеоинтегрируемых элементов 
дентальных, челюстно-лицевых, тазобедренных  
и других имплантатов [12, 16].

Применение титановых имплантатов с пори-
стой поверхностью из сферических порошков ти-
тана в современной медицине обусловлено важны-
ми преимуществами, которыми они обладают по 
сравнению с различными существующими кон-
струкциями титановых имплантатов с измененной 
морфологией поверхности. Разветвленная система 
пор, образованная спеченным порошком, хорошо 

подходит по своим параметрам для процесса про-
растания костной ткани (остеоинтеграции), позво-
ляя пожизненно зафиксировать имплантат в орга-
низме пациента. В то же время равномерные и ста-
бильные структурные свойства, характерные для 
пористых материалов из сферических порошков, 
позволяют уменьшить реакцию отторжения за счет 
более равномерного распределения напряжений  
в кости вокруг функционирующего имплантата. 
Клинические исследования показывают, что такие 
имплантаты имеют более высокие физические  
и химические характеристики [13].

В конце 90-х годов в Институте порошковой 
металлургии разработана технология получения 
ППМ из порошков титана со сферической формой 
частиц, заключающаяся в спекании в вакууме по-
ристых заготовок, сформованных методом элек-
троимпульсного спекания (ЭИС). При пропуска-
нии через порошок титана импульса электрическо-
го тока длительностью ~10–5–10–3 с [16] происхо-
дит локальный разогрев частиц порошка в зоне 
контакта и их спекание с образованием контакт-
ных шеек размером 0,1–0,2 диаметра частицы. При 
этом получается пористая заготовка с однородной 
плотностью и формой, близкой к готовой. Данная 
технология позволяет работать с трудноформуе-
мыми порошками титана со сферической формой 
частиц без применения связующих веществ, вно-
сящих в исходный материал посторонние приме-
си. Дальнейшее спекание в вакууме с остаточным 
давлением ~10–3 Па в течение 2–3 ч при темпера-
туре 1200–1300 °С позволяет увеличить прочность 
исходных заготовок за счет увеличения размеров 
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контактных шеек между частицами порошка до 
0,3–0,4 диаметра частицы. При этом форма частиц 
порошка и пористость остаются практически не-
изменными [16].

Основным недостатком такой технологии изго-
товления ППМ является рост зерна титана в про-
цессе вакуумного спекания. Это связано с длитель-
ным нахождением пористых заготовок под воздей-
ствием температур, значительно превышающих 
температуру рекристаллизации. Образование круп-
нозернистой структуры отрицательно сказывается 
на усталостных свойствах получаемых ППМ [1].

В качестве альтернативы вакуумному спека-
нию было решено прибегнуть к методу электро-
контактного нагрева (ЭКН) в защитной атмосфере. 
Суть его состоит в дополнительном пропускании 
через полученную с помощью ЭИС пористую за-
готовку импульсов переменного электрического 
тока длительностью 10–1–101 с. В процессе ЭКН 
тепловыделение с образованием жидкой фазы  
и ростом площади межчастичных контактов про-
исходит преимущественно в области контактных 
шеек между частицами. Длительность процесса 
ЭКН в сотни раз меньше длительности процесса 
вакуумного спекания, что в значительной степени 
замедляет процесс образования крупнозернистой 
структуры.

Целью данной работы являются сравнитель-
ные исследования влияния технологических опе-
раций спекания в вакууме и ЭКН в защитной ат-
мосфере на микроструктуру и прочность пористых 
образцов из порошка титана, полученных методом 
ЭИС.

Материалы, оборудование и методики ис-
следований. В качестве материала для изготов-
ления образцов использовали порошок техниче-
ски чистого титана марки ВТ1-0 (ГОСТ 19807-91), 
полученный методом плазменного распыления, 
со сферическими частицами размером 0,315– 
0,4 мм. Из порошка методом ЭИС были изготов-
лены пористые образцы диаметром 4 мм и высо-
той 10 мм. Для проведения микроструктурного 
анализа общее количество образцов разделили 
на три партии.

Первую партию образцов дополнительному 
температурному воздействию не подвергали. Вто-
рую партию образцов спекали в вакууме с остаточ-
ным давлением ~10–3 Па в течение 3 ч при темпе-
ратуре 1300 °С. Третью партию образцов подверг-
ли ЭКН в защитной атмосфере аргона в специаль-
но разработанной камере (рис. 1).

Для получения пористых образцов из порошка 
титана использовали установку ЭИС «Импульс-
БМ». Для ЭКН пористых образцов использовали 

модернизированную машину точечной сварки 
мод. МТ-2201 с конструктивной доработкой сва-
рочной цепи. Вакуумное спекание пористых 
образцов проводили в вакуумной электропечи 
мод. СНВЭ-1.3.1/16И3.

Для проведения металлографических исследо-
ваний изготавливали шлифы: пористые образцы 
подвергали вакуумной пропитке эпоксидной смо-
лой марки ЭД-6 ТУ 84-606-76 в специальном при-
способлении [16]. После полимеризации смолы 
образцы обрабатывали на шлифоприготовитель-
ном оборудовании фирмы «Райхерт» (Австрия).

Исследования микроструктуры исходного по-
рошка и пористых образцов проводили на метал-
лографическом микроскопе «Поливар» (фирма «Рай-
херт», Австрия). Для выявления структуры шлифы 
травили 5%-ным раствором плавиковой кислоты  
в дистиллированной воде.

Исследования фрактограмм хрупкого излома 
пористых образцов проводили с использованием 
электронного сканирующего микроскопа «CamScan» 
(Oxford, Англия).

Прочностные испытания проводили на универ-
сальной испытательной машине мод. 1195 (фирма 
«Инстрон», Великобритания) с использованием 
специально разработанных приспособлений.

Результаты исследований. Титан марки ВТ1-0 
(ГОСТ 19807-91) является технически чистым ти-
таном и по классификации титановых сплавов от-
носится к деформируемым сплавам невысокой 
прочности и повышенной пластичности, имеет две 
полиморфные модификации: α-титан с гексаго-
нальной плотноупакованной решеткой (ГПУ)  
и высокотемпературную модификацию – β-титан  
с кубической объемно-центрированной решеткой 
(ОЦК). Температура полиморфного α→β-превра-
щения составляет 882 °C, причем обратное пре-
вращение может происходить двумя путями. При 
медленном охлаждении и высокой подвижности 

Рис. 1. Схема устройства ЭКН пористых образцов: 1 – пони-
жающий трансформатор; 2 – электрод нижний; 3 – камера 
с защитной атмосферой; 4 – обрабатываемый образец; 5 – 
устройство нагружения; 6 – электрод верхний; 7 – редуктор; 

8 – баллон с аргоном
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атомов оно происходит по обычному диффузион-
ному механизму с образованием полиэдрической 
структуры твердого α-раствора, а при быстром 
охлаждении – по бездиффузионному мартенситно-
му механизму с образованием игольчатой мартен-
ситной структуры, обозначаемой α′. Кристалличе-
ские структуры α и α′ модификаций практически 
однотипные (ГПУ), однако решетка α′ модифика-
ции более искажена [15].

В отличие от мартенсита углеродистых сталей, 
являющегося раствором внедрения и характеризу-
ющегося высокой прочностью и хрупкостью, ти-
тановый мартенсит является раствором замещения 
и закалка титановых сплавов на мартенсит α′ при-
водит к небольшому упрочнению и не сопрово-
ждается резким снижением пластичности.

Микроструктура исходных сферических частиц 
порошка титана ВТ1-0 представляет собой зерна 
α-фазы пластинчатой формы с небольшим количе-
ством игольчато-пластинчатой мартенситной струк-
туры α′-фазы (рис. 2), образовавшейся в результате 
быстрого охлаждения при распылении.

В результате ЭИС порошка титана в объеме ча-
стиц сохраняется микроструктура исходного по-
рошка с незначительными изменениями количе-
ственного соотношения α- и α′-фазы (рис. 3). Это 
объясняется тем, что в процессе ЭИС охлаждение 
происходит также быстро, как и нагрев. Поли-
морфное превращение при скоростном охлажде-

нии происходит по бездиффузионному мартенсит-
ному механизму, что определяет сохранение 
игольчато-пластинчатой мартенситной структуры 
α′-фазы.

Для процесса вакуумного спекания пористых 
образцов из порошка титана характерны длитель-
ная выдержка при температурах, превышающих 
температуры рекристаллизации, и длительное 
охлаждение. При этом полиморфное превращение 
происходит диффузионным путем и образуется 
крупнозернистая структура α-фазы (рис. 4).

Анализ микроструктуры пористых образцов, 
полученных методом ЭИС с последующим ЭКН  
в защитной атмосфере (рис. 5), показал, что в свя-
зи с высокой скоростью нагрева до температур, 
превышающих температуры рекристаллизации,  
и последующего быстрого охлаждения наряду  
с α-фазой возможно образование α′-фазы. Такая 
мелкоигольчатая мартенситная структура обра- 
зуется при исходной мелкозернистой структуре 
твердого раствора, образовавшейся после ЭИС,  
и должна обеспечить высокий комплекс механиче-
ских свойств ППМ. Скоростному охлаждению  
в процессе ЭКН свойственны некоторые особен-
ности структурных превращений. Скорости за-
рождения и роста центров рекристаллизации уве-
личиваются в зависимости скорости охлаждения 
по экспоненциальному закону, причем рост скоро-
сти зарождения происходит более интенсивными 

Рис. 2. Микроструктура исходных сферических частиц по-
рошка титана ВТ1-0. ×50

Рис. 3. Микроструктура пористого образца, полученного 
методом ЭИС. ×100

Рис. 4. Микроструктура пористого образца, полученного 
методом ЭИС с последующим спеканием в вакууме. ×100

Рис. 5. Микроструктура пористого образца, полученного мето-
дом ЭИС с последующим ЭКН в защитной атмосфере. ×100
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темпами, чем повышение скорости роста. Это 
приводит к тому, что увеличение числа центров 
рекристаллизации при скоростном охлаждении на-
чинает опережать увеличение скорости их роста. 
Чем выше скорость охлаждения, тем больше крат-
ность опережения скорости зарождения над скоро-
стью роста. Это создает предпосылки для вовлече-
ния в процесс первичной рекристаллизации боль-
шого количества центров, обеспечивающих в ус-
ловиях торможения их роста получение 
мелкозернистой структуры.

Установлено, что образование контактных ше-
ек между частицами порошка, возникающих пу-
тем массопереноса из объема частиц в область 
шейки, при различных методах спекания (рис. 3–5) 
происходит по различным механизмам.

В процессе ЭИС происходит быстрый нагрев 
материала в зоне контакта частиц, образование 
жидкой фазы и ее кристаллизация с формировани-
ем начального межчастичного контакта размером 
0,1–0,2 диаметра частицы порошка (см. рис. 3). 
При этом вследствие быстрого отвода тепла вглубь 
частицы в контактной зоне образуется метаста-
бильная структура, близкая к аморфному или ми-
крокристаллическому состоянию, наличие кото-
рой приводит к активации процесса последующего 
вакуумного спекания [16].

Для процесса спекания в вакууме пористых об-
разцов, полученных методом ЭИС, характерен 
диффузионный механизм увеличения размеров 

контактных шеек. Вследствие направленного мас-
сопереноса происходит увеличение размеров кон-
тактных шеек до 0,3–0,4 диаметра частицы и уве-
личение радиуса закругления линии перехода «ча-
стица – контактная шейка – частица», при этом 
расстояние между частицами существенно не из-
меняется (см. рис. 4).

Для процесса ЭКН пористых образцов, получен-
ных методом ЭИС (рис. 5), наряду с диффузионным 
механизмом контактообразования характерен про-
цесс формирования контактных шеек под воздей-
ствием пластической деформации. Об этом свиде-
тельствуют малый радиус закругления линии пере-
хода «частица – контактная шейка – частица», не-
значительная деформация частиц и уменьшение 
расстояний между ними одновременно с увеличени-
ем размеров контактных шеек между частицами до 
0,3–0,4 диаметра частицы, так же как и при вакуум-
ном спекании. При этом ускоренный перенос мас- 
сы определяется дефектами, устойчивыми в об-
ласти тех температур, где этот перенос происходит.  
К дефектам, определяющим высокотемпературную 
активность, относятся дислокации и мик роскопические 
дефекты типа границ раздела между элементами 
структуры, капиллярные несплошности и др. В ре-
зультате этого мартенсит упрочняет внутризеренные 
границы и дислокации. Следовательно, количество 
игольчатой мартенситной струк туры должно оказы-
вать влияние на увеличение прочности полученных 
этим методом пористых образцов.

Рис. 6. Фрактограмма хрупкого излома пористого образца, полученного методом ЭИС: а – ×150; б – ×300; в – ×5000

Рис. 7. Фрактограмма хрупкого излома пористого образца, полученного методом ЭИС с последующим спеканием в вакууме: 
а – ×150; б – ×300; в – ×5000
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Ниже приведены фрактограммы хрупких изло-
мов пористых образцов, полученных методами 
ЭИС (рис. 6), ЭИС с последующим спеканием  
в вакууме (рис. 7) и ЭИС с последующим ЭКН  
в защитной атмосфере (рис. 8).

Анализ фрактограмм позволил установить, что 
морфология поверхностей разрушения контакт-
ных шеек зависит от способа получения пористых 
образцов. Так, после ЭИС (см. рис. 6) на поверх-
ности разрушения в контактной зоне пористых об-
разцов четко видны фасетки хрупкого излома.  
У пористых образцов, подвергнутых дополнитель-
ному спеканию в вакууме (см. рис. 7), увеличива-
ется доля вязкого разрушения, на что указывает 
появление на фрактограмме равновесных ямок, 
характерных для крупнозернистой структуры ма-
териала. На поверхности разрушения контактных 
шеек в зоне у пористых образцов после ЭИС с по-
следующим ЭКН в защитной атмосфере (рис. 8) 
также заметны характерные фасетки хрупкого из-
лома, что говорит о сохранении исходной микро-
структуры материала образцов.

Для сравнительной оценки влияния процессов 
вакуумного спекания и ЭКН в защитной атмосфе-

ре на прочностные характеристики пористых об-
разцов, полученных методом ЭИС, провели серию 
сравнительных испытаний на срез.

Установлено, что, несмотря на то что относи-
тельная пористость образцов, полученных мето-
дом ЭКН в защитной атмосфере меньше, чем об-
разцов, полученных спеканием в вакууме, в сред-
нем всего на 1% (рис. 9), их прочность на срез 
выше на 19–24% (рис. 10).

Учитывая, что диаметр контактных шеек между 
частицами порошка в том и другом случае примерно 
одинаков и составляет 0,3–0,4 диаметра частицы, по-
лученные результаты подтверждают сделанное выше 
предположение об упрочнении межзеренных границ 
контактных шеек игольчато-пластинчатой мартен-
ситной α′-фазой при использовании метода ЭКН  
в защитной атмосфере. Причина увеличения проч-
ности полученных этим методом пористых образцов 
косвенно подтверждена также результатами измере-
ния микротвердости (см. таблицу). Сравнив значения 
микротвердости внутри частиц и в контактных шей-
ках, можно заметить, что прочность титана в межча-
стичном контакте пористых образцов, полученных 

Рис. 8. Фрактограмма хрупкого излома пористого образца, полученного методом ЭИС с последующим ЭКН в защитной ат-
мосфере: а – ×150; б – ×300; в – ×5000

Рис. 9. Пористость П, %, пористых титановых образцов: 1 – 
ЭИС; 2 – ЭИС + спекание в вакууме; 3 – ЭИС + ЭКН

Рис. 10. Прочность на срез σср, МПа, пористых титано-
вых образцов: 1 – ЭИС; 2 – ЭИС + спекание в вакууме;  

3 – ЭИС + ЭКН

Средняя микротвердость в структурных зонах пористых титановых образцов

Метод получения образцов Средняя микротвердость частиц, МПа Средняя микротвердость межчастичных контактов, МПа

ЭИС 1630 1690
ЭИС + спекание в вакууме 1470 1460
ЭИС + ЭКН 1640 1750
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методом ЭКН в защитной атмосфере, на 20% выше 
по сравнению с методом спекания в вакууме.

Выводы
Показано, что замена технологической опера-

ции вакуумного спекания пористых титановых об-
разцов на операцию ЭКН в защитной атмосфере, 
заключающуюся в дополнительном пропускании 
через пористую заготовку импульсов переменного 
электрического тока длительностью 10–1–101 с, по-
зволила уменьшить рост зерна титана, привела  
к увеличению прочности контактных шеек и, как 
следствие, к повышению прочности полученных 
пористых образцов.

Установлено, что в процессе ЭКН заготовок, 
полученных методом ЭИС, наряду с сохранени-
ем исходной α-фазы и мелкозернистой структу-
ры происходит образование мелкоигольчатой 
мартенситной структуры α′-фазы в отличие от 
образцов с крупнозернистой структурой α-фазы 
при вакуумном спекании. Показано, что проч-
ность на срез пористых образцов, полученных 
методом ЭИС с последующим ЭКН, на 19–24%, 
а микротвердость межчастичных контактов на 
20% выше соответствующих характеристик об-
разцов, при получении которых применялось 
спекание в вакууме.
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