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ВВЕДЕНИЕ
Титан благодаря уникальному сочетанию 

таких свойств, как прочность, плотность и 
коррозионная стойкость, нашел широкое 
применение в различных отраслях промыш-
ленности [1–11]. 

К настоящему времени разработано не-
сколько методов получения пористого тита-
на: спекание порошков титана без давления 
[12–15], спекание порошков титана под дав-
лением [16–19], шликерное литье [20–21], 
аддитивные технологии [22–24], реакци-
онное спекание [25], кальциетермическое 
восстановление [26, 27], избирательное вы-
щелачивание компонентов сплава [28, 29], 
самораспространяющийся высокотемпера-
турный синтез (СВС) [30, 31]. 

В работе [31] компактный титан из гидри-
дов получали методами порошковой метал-

лургии. Гидрированную губку размалывали 
в порошок, отсеивали фракцию 60–80 мкм, 
которую затем прессовали при давлении 
300–400 МПа при комнатной температуре. 
Полученные прессовки спекали в вакуу-
ме 10–3 Па при температуре 1250 °С в тече-
ние 4 ч. Спеченные образцы с пористостью  
2% имели предел прочности на растяжение 
500–540 МПа и пластичность 26%.

Метод спекания порошков с использо-
ванием удаляемых порообразователей по-
зволяет регулировать пористость, форму  
и размер пор, распределение пор по разме-
рам, доли открытых и закрытых пор. В ка-
честве порообразователей использовали ор-
ганические (карбамиды, сахароза и другие 
соединения), неорганические (гидрокар-
бонат аммония, поваренная соль и другие 
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соединения) и металлические соединения 
(магний, гидрид титана) [32, 33]. 

В работе [32] показано, что спеканием  
в вакууме при 1250 °C смеси титанового по-
рошка со средним размером частиц 20 мкм 
и рисовой шелухи с размером частиц от  
250 до 600 мкм можно получить титан с по-
ристостью 24–35%. Массовое соотношение 
доли рисовой шелухи и титанового порош-
ка в смеси составляло 1 : 5. Образцы прес-
совали при давлении 500 МПа. Прочность 
на сжатие спеченных образцов составила  
440–938 МПа, пластичность – 15–17%. 

В работе [33] исследовали влияние порооб-
разователя KCl (со средним размером частиц 
366 мкм) на пористость и прочность при сжа-
тии спеченных при 1320 °C образцов из смеси 
порошков титана (со средним размером ча-
стиц 74.9 мкм) и порообразователя. Показано, 
что с ростом содержания порообразователя 
от 0 до 60 об. % объемная усадка спеченных 
образцов увеличивается от 21 до 36%, относи-
тельная плотность образцов – от 0.35 до 0.8.

Целью настоящей работы было экспери-
ментальное изучение влияния содержания 
порообразователя (бикарбоната аммония) 
в смеси с гидридом титана, температуры  
и газовой среды спекания на пористость  
и прочность титана, полученного методом 
порошковой металлургии. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Материалы и оборудование. Гидрид титана 
синтезировали методом СВС-гидрирования 
титановой губки [1]. Использовали титано-
вую губку марки ТГ-100 (ГОСТ 17746-96).  

Размер частиц титановой губки составлял 
от 5 до 20 мм. Полученный гидрид титана 
TiH2 подвергали последующему размолу  
и получали порошок с размером частиц менее  
45 мкм чистотой 99.4 мас. %. Полученный 
порошок гидрида титана имел примеси 
(мас. %): C – 0.09; N – 0.17; O – 0.26; Fe –  
0.03. Пикнометрическая плотность порошка 
гидрида титана составляла 3.80 ± 0.01 г/см3. 
На рис. 1 представлено изображение частиц 
порошка гидрида титана. Частицы порошка 
имеют оскольчатую форму.

Шихты состояли из смесей порошков би-
карбоната аммония NH4HCO3 (ГОСТ 3762-78,  
плотность 1.58 г/см3), взятого в качестве 
временного порообразователя, и синтези-
рованного нами гидрида титана TiH2. От 
бикарбоната аммония была взята фракция с 
размером частиц 200–315 мкм. 

Разложение бикарбоната аммония проис-
ходит при низкой температуре, выделяются 
газовые продукты H2O, NH3 и CO2, которые 
не оказывают влияния на фазовый состав 
спеченных прессовок.

Смешение шихт выполняли в турбулен- 
тном смесителе С2.0. (Россия). Одноосное 
одностороннее прессование образцов про-
водили на гидравлическом прессе KNUTH 
HP15 фирмы Knuth (Германия) под давле-
нием 300 МПа в разъемной цилиндрической 
матрице диаметром 13.6 мм. На засыпку бра-
ли около 10 г шихты. 

20 мкм

Рис. 1. СЭМ-изображение частиц гидрида титана.
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Рис. 2. Зависимости плотности прессовок (1) и образ-
цов (2) после отжига при 800 °С от содержания порооб-
разователя в шихте. 
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Отжиг спрессованных заготовок для де-
гидрирования гидрида титана и удаления 
порообразователя выполняли в печи GSL-
1500X-40 (Китай). 

Спекание образцов в вакууме выпол-
нено в шахтной вакуумной электропечи 

СШВ-1.2,5/25И1. Спекание в аргоне вы-
сокой чистоты (ТУ 6-21-12-94) проводили 
в печи GSL-1500X-40. Плотность, а также 
общую, открытую и закрытую пористости 
спеченных образцов определяли методом 
гидростатического взвешивания в дистил-
лированной воде (погрешность измерений 
плотности 0.01 г/см3 ). 

Механические испытания на сжатие про-
водили на установке Instron 3382. Цилин-
дрические образцы имели диаметр 10 мм, 
высоту 20 мм. 

Электронная микроскопия выполнена на 
автоэмиссионном сканирующем электрон-
ном микроскопе сверхвысокого разрешения 
Zeiss Ultra plus на базе Ultra 55.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Изготовление титановых образцов с разной 

пористостью. Титановые образцы с разной 
пористостью изготавливали методом по-
рошковой металлургии. Для создания пори-
стой структуры применялся временный по-
рообразователь.

[4]
[21]
[30]
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Рис. 3. Зависимости пористости образцов от содержа-
ния порообразователя.

Таблица 1. Общая пористость (П) и прочность на сжатие(σb) пористых образцов титана

Условия  
спекания

В вакууме  
при 1150 °С

В вакууме  
при 1200 °С

В аргоне  
при 1150 °С

В аргоне  
при 1200 °С

П, % (0*) 3.0 3.0 12.6 7.9

σb, МПа (0*) 1407 1449 1117 1387

П, % (10*) 9,9 9,8 13,8 12,7

σb, МПа (10*) 1063 1146 795 980

П, % (20*) 17.6 15.8 19.3 19.4

σb, МПа (20*) 779 829 766 851

П, % (30*) 25.6 25.8 27.7 28.2

σb, МПа (30*) 496 493 570 567

П, % (60*) 59.3 57.6 59.0 56.1

σb, МПа (60*) 110 31 59 123

*Доля порообразователя, %.
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Основными стадиями изготовления по-
ристых образцов методом порошковой ме-
таллургии являлись: 1 – составление шихт 
из смеси порошка TiH2 с порошком времен-
ного порообразователя; 2 – прессование за-
готовок; 3 – отжиг заготовок для удаления 
порообразователя и дегидрирования гидри-
да титана; 4 – окончательное спекание. Для 
синтеза образцов с различными значениями 
пористости доля порообразователя в шихтах 
варьировалась от 0 до 60 об. %. 

Спрессованные заготовки подверга-
ли отжигу для удаления порообразователя 
NH4HCO3 и дегидрирования TiH2. Отжиг 
проводили в вакууме (остаточное давление 
около 10 Па) по режиму: нагрев до 100 °С за 
50 мин, далее без выдержки нагрев до 800 °С 
за 30 мин, выдержка при этой температуре 

120 мин, охлаждение с печью. В результате 
отжига в процессе нагрева до 100 °С происхо-
дило разложение порообразователя с выде-
лением газообразных продуктов по реакции 
NH4HCO3 → NH3 + H2O + CO2. Дальнейший 
нагрев с выдержкой при 800 °С приводил к 
выделению водорода из гидрида титана по 
реакции TiH2 → Ti + H2 [34]. Таким образом 
получались слабо спеченные и потому не-
прочные пористые титановые заготовки, ко-
торые далее подвергались окончательному 
спеканию при более высокой температуре. 
На рис. 2 представлены зависимости плот-
ности прессовок и образцов после отжига 
при 800 °С от содержания порообразователя. 

Интересно отметить, что после отжига 
плотность заготовок с содержанием поро-
образователя до 30 об. % увеличивается, 
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Рис. 4. Зависимости относительной плотности (а), общей (б), открытой (в), закрытой (г) пористости образцов, спечен-
ных в вакууме, от содержания порообразователя в шихте.
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тогда как при большем содержанием поро-
образователя уменьшается. Видно, что гра-
фики плотностей прессовок и отожженных 
образцов пересекаются, что естественно. 
Очевидно, что плотность прессовки без по-
рообразователя после отжига увеличивается 
благодаря переходу TiH2 (3.75 г/см3) в более 
плотный α-Ti (4.5 г/см3) и частичному спека-
нию последнего. Прессовка с содержанием 
порообразователя 60 об. % дополнительно 
подвергается процессу выхода газов вслед-
ствие разложения порообразователя, кото-
рый уменьшает массу образца. Последний 
процесс является определяющим, потому 
что относительная плотность такой прессов-
ки уменьшилась на 33%. В точке пересече-
ния графиков наблюдается баланс между 
процессами дегидрирования TiH2, спекания 

и потери массы при разложении порообра-
зователя, поэтому плотность в данной точке 
не изменяется. 

Влияние содержания порообразователя 
на пористость отожженного образца показа-
но на рис. 3. Пористость линейно возрастает 
с увеличением содержания порообразова-
теля. Также видно, что пористость образца 
ниже объемной доли порообразователя. Это 
может быть вызвано объемной усадкой по-
ристого титана во время спекания.

Для более глубокого спекания температу-
ры 800 °С явно недостаточно (температура 
плавления титана 1675 °С). Заключительная 
стадия обработки образцов – окончатель-
ное спекание. В работе [30] для получения 
компактного титана из порошков гидрида 
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Рис. 5. Зависимости относительной плотности (а), общей (б), открытой (в), закрытой (г) пористости образцов, спечен-
ных в аргоне, от содержания порообразователя в шихте.
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титана спекание проводили при температу-
ре 1250 °С. В настоящей работе стояла цель 
получить пористые материалы. Поэтому 
образцы спекали при более низких темпе-
ратурах – 1150 и 1200 °С. Использовали две 
среды спекания: вакуум и аргон. Режим спе-
кания – нагрев до температуры спекания за 
60 мин, выдержка в течение 150 мин, далее 
охлаждение с печью. Характеристики по-
лученных образцов показаны на рис. 4 и 5. 
Представлены данные плотности, а также 
общей, открытой и закрытой пористости об-
разцов, спеченных в разных атмосферах при 
температурах 1150 и 1200 °С, в зависимости 
от содержания порообразователя в шихте.

Из рис. 4 и 5 видно, что зависимости 
плотности и пористости от содержания по-
рообразователя в шихте близки между собой 
и для температур спекания 1150 и 1200 °С.  
Это справедливо для спекания как в вакуу-
ме, так и в аргоне. Однако при спекании  
в аргоне получается материал с меньшей 
плотностью, особенно в области малых ве-
личин пористости. Это отчетливо видно из 
данных табл. 1. Вызывает интерес зависи-
мость закрытой пористости образцов, спе-
ченных и в вакууме, и в аргоне, от содержания 
порообразователя в шихте: рост до максиму-
ма при содержании порообразователя около  
30%. При этом открытая пористость близких 
к нулю. При больших значениях содержания 
порообразователя – наоборот: закрытая по-
ристость уменьшается, а открытая начинает 
резко возрастать. 

Причина этого явления в том, что при ма-
лом количестве порообразователя его части-
цы в прессовке оказываются изолирован-
ными друг от друга и почти вся пористость 
после спекания оказывается закрытой.  
А когда порообразователя в прессовке мно-
го, он создает непрерывную структуру и по-
сле спекания большая часть пор оказывается 
взаимосвязанной, а изолированных пор ста-
новится меньше. 

Прочность титановых образцов с разной 
пористостью. Были проведены испытания 
на сжатие для всех изготовленных пористых 
образцов. Данные о пределе прочности на 
сжатие в зависимости от пористости и среды 
спекания представлены в табл. 1 для всех ре-
жимов спекания. Там же приведены данные 
по общей пористости. 

На рис. 6 приведены диаграммы дефор-
мирования образцов с разной пористостью, 
спеченных при 1200 °С в аргоне. Видно, что 
предел прочности на сжатие уменьшается на 
порядок при увеличении пористости от 7.9 
до 56.1%. Сильно уменьшается пластичность 
(рис. 7), причем очевидно, что она связана с 
пористостью линейным законом. 

Для образцов, спеченных при темпера-
туре 1150 °С в аргоне, диаграммы сжатия 
похожи. То же можно сказать об образцах, 
спеченных в вакууме независимо от темпе-
ратуры спекания. На рис. 8 представлены 
графические зависимости предела прочно-
сти на сжатие от пористости для образцов, 
спеченных в вакууме и аргоне. 
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Анализ данных табл. 1 и рис. 6–8 показы-
вает, что среда спекания и изменение темпе-
ратуры спекания на 50 °С не сильно влияют 
на характеристики прочности при сжатии. 
Изменения в основном можно оценить ве-
личиной в 10%. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Установлены режимы спекания для изго-

товления образцов титана с высокой порис- 
тостью методом порошковой металлургии  
с использованием в качестве порообразо-
вателя бикарбоната аммония NH4HCO3. 
Достигнута величина пористости более 
59%. Продемонстрировано, что увеличение 
содержания порообразователя в исходной 
смеси от 0 до 60% увеличивает пористость на 
порядок. Установлено, что пористость об-
разцов без порообразователя, спеченных в 
вакууме и в аргоне, различна. Для образцов, 
спеченных в вакууме, пористость составля-
ет 3%. Образцы, спеченные в аргоне, имеют 
пористость 7.9–12.6%. Для образцов с 60% 
порообразователя, спеченных в вакууме и 
аргоне, пористость практически одинакова 
и варьируется в диапазоне 56.1–59.3%. 

Показано, что прочность пористых об-
разцов зависит от среды и температуры спе-
кания. Прочность образцов при спекании 
в вакууме, как правило, выше и может до-
стигать 1450 МПа. Изменение температуры 
спекания от 1150 до 1200 °С не сильно влияет 
на характеристики прочности пористых об-
разцов при сжатии. 
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