
Введение

Спекание смесей порошков в связи со сложно�
стью и недостаточной изученностью сопровож�
дающих его процессов является одним из важней�
ших научных направлений порошковой металлур�
гии, требующих дальнейшего развития. Явление
спекания смесей, как правило, сопровождается об�
разованием сплава, выделением теплоты смешения,
химическим массопереносом и изменением пори�
стости материала. Вследствие слабой изученности
особого внимания заслуживает жидкофазное спека�
ние систем, в которых образуются интерметаллиды.

Обычно явление жидкофазного спекания, в том
числе систем с интерметаллидами, исследуется на
спрессованных из смесей порошковых телах, осно�
вой которых является компонент с более высокой
температурой плавления, чем точка плавления ле�
гирующей добавки. Большое содержание твердой
фазы, образующей каркас порошкового тела, по�
зволяет сохранять исходную форму прессовки при
расплавлении добавки.

В отличие от традиционного подхода к выбору
соотношения количеств тугоплавкого и легкоплав�
кого компонентов в смеси нами успешно апробиро�
вано жидкофазное спекание смесей на основе лег�
коплавкого компонента, в качестве которого ис�
пользовался алюминий [1–4]. Легирующими добав�
ками, вводимыми в порошок алюминия в количе�
стве 10…20 ат. %, служили порошки переходных ме�
таллов Ti, Ni и Fe. Спрессованные смеси спекались
при температурах выше точки плавления алюминия.
Интерметаллиды, образующиеся при взаимодей�
ствии жидкого алюминия с частицами тугоплавкого
компонента, существенно увеличивают объем твер�
дой фазы и, таким образом, в дальнейшем обеспечи�
вают сохранение исходной формы прессовки при
спекании в присутствии жидкой фазы.

В данной работе процесс жидкофазного спека�
ния порошковых тел системы Al�Ti, также спрессо�
ванных на основе порошка алюминия, исследован
с помощью дилатометра. Статья посвящена анали�
зу результатов измерений линейных размеров
прессовок, изменений их пористости и фазового
состава в зависимости от состава смеси в результа�

те спекания при температурах выше точки плавле�
ния алюминия.

Материалы и методы исследования

В качестве основы для приготовления смеси ис�
пользовался порошок алюминия марки ПА�4 с раз�
мером частиц менее 100 мкм. Добавкой служил по�
рошок титана марки ПТОМ со средним размером
частиц 40 мкм. Содержание титана в смесях соста�
вляло от 5 до 20 ат. %. Цилиндрические прессовки
порошковых смесей высотой 10 и диаметром 10 мм
имели начальную пористость 20 %. Для удаления
адсорбированных газов перед спеканием прессов�
ки подвергались часовому отжигу при остаточном
давлении 10–2 Па и температуре 500 °С.

Спекание образцов с целью исследования изме�
нений их линейных размеров производилось в ва�
куумном дилатометре собственной конструкции
[5] в течение 20 мин. Кварцевая трубка дилатоме�
тра с образцом помещалась в печь, предварительно
нагретую до заданной температуры, которая под�
держивалась постоянной в течение всего спекания.
Вследствие образования интерметаллида, сопро�
вождаемого тепловыделением, интенсивность ко�
торого зависела от концентрации титана в смеси,
при высоких температурах спекания происходило
временное повышение температуры прессовок вы�
ше температуры печи.

При спекании в дилатометре под действием пру�
жины, обеспечивающей постоянный контакт образ�
ца с измерительной системой прибора, прессовки
подвергались некоторому деформированию на ста�
дии усадки. Поэтому полученные дилатограммы
отражают главным образом качественный характер
объемных изменений прессовок при спекании и
лишь в некоторой степени – количественный.

Для исследования количественной зависимо�
сти конечной пористости материала от концентра�
ции титана образцы спекались в вакуумной печи
СНВЭ при 700, 800 и 865 °С при давлении 10–2 Па с
выдержкой в течение 1 ч. Исследования структуры
спеченных сплавов проведены методом растровой
электронной микроскопии во вторичных электро�
нах на приборе Philips SEM.
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Прессовки на основе порошка алюминия, содержащие порошок титана в количестве от 5 до 20 ат. %, подвергались вакуумно�
му спеканию в кварцевой трубке дилатометра при 700, 800 и 900 °С. Одновременно с изменением температуры спекаемой прес�
совки вследствие выделения теплоты при сплавообразовании сложным образом изменяются и размеры образца. Анализ дила�
тометрических кривых и термограмм спекания проведен с привлечением рентгеновских и микроструктурных исследований.
Рассмотрена возможная связь наблюдаемых объемных и температурных изменений прессовок с образованием интерметаллид�
ного соединения TiAl3 при спекании и явлением перегруппировки частиц твердой фазы в расплаве.



Результаты исследований

Дилатометрия при 700 °С. При нагреве прессов�
ки из смеси, содержащей 5 ат. % Ti, после достиже�
ния точки плавления алюминия, 660 °С, пока он
плавится, температура прессовки остается по�
стоянной примерно в течение 7 мин, и лишь затем
она достигает температуры в трубке дилатометра
700 °С (рис. 1, кривая 1').

Рис. 1. Изменение относительных линейных размеров (1–5)
и температуры прессовок (1'–5') системы Al�Ti от вре�
мени спекания при 700 °С: 1, 1') 5; 2, 2') 10; 3, 3') 12,5;
4, 4') 15; 5, 5') 20 ат. % Ti; 6') температура в трубке ди�
латометра 

Начало плавления алюминия сопровождается
медленным ростом образца, который затем сменя�
ется усадкой, обусловленной образованием жидкой
фазы. Под действием собственного веса и пружи�
ны, прижимающей измерительный шток дилато�
метра, образец в конечном счете полностью теряет
исходную форму из�за избыточного количества
жидкой фазы.

Рис. 2. Диаграмма состояния системы Al�Ti [6] 

Как следует из диаграммы состояния системы
Al�Ti, представленной на рис. 2, титан с алюмини�

ем образуют два типа интерметаллидов: TiAl и TiAl3

[6]. Однако количество титана в данной смеси ока�
зывается не достаточным, чтобы в прессовке обра�
зовался твердофазный скелет из интерметаллидов,
который бы мог предотвратить ее смятие. При кон�
центрации титана 7,5 % и более высоком его содер�
жании прессовки сохраняют исходную форму, хотя
и испытывают некоторую деформацию под дей�
ствием пружины.

Особенностью спекания в дилатометре прессо�
вок из смеси Al�20 % Ti при 700 °С является то, что
в результате саморазогрева их температура в мо�
мент образования интерметаллида (ниже показано,
что это – интерметаллид TiAl3) превышает темпе�
ратуру в трубке дилатометра, а рост образцов пре�
восходит их усадку (рис. 1, кривая 5). Рост прессо�
вок обусловлен диффузией атомов алюминия из
расплава в частицы титана и увеличением в 4 раза
объема твердой фазы при образовании интерметал�
лида. Чем выше концентрация титана в смеси, тем
в большем количестве образуется его соединение с
алюминием, и тем больше теплоты выделяется в
единицу времени. В результате с увеличением со�
держания титана скорость и величина роста образ�
ца несколько увеличиваются, а начало роста сме�
щается в сторону меньших времен. Поскольку вы�
деляющаяся теплота тратится на плавление алюми�
ния, продолжительность этого процесса оказыва�
ется тем меньше, чем больше содержание титана в
прессовке.

Дилатометрия при 800 °С. На рис. 3 приведены
дилатограммы и изменения температуры (термо�
граммы) прессовок, содержащих от 12,5 до 20 ат. %
титана, в условиях спекания, когда температура в
трубке дилатометра поддерживается при 800 °С.
Как и при температуре 700 °С, рост прессовок, об�
условленный формированием интерметаллида 
TiAl3, начинается в процессе плавления алюминия.
Однако вскоре этот рост сменяется усадкой, и про�
исходит это тем раньше, чем выше концентрация
титана в образце. Вследствие образования значи�
тельного количества расплава каркас прессовки,
состоящий в основном из пленок оксида Al2O3, раз�
рушается. В результате явления перегруппировки
частиц твердой фазы образец уплотняется и дефор�
мируется до тех пор, пока при образовании доста�
точного количества интерметаллида не сформиру�
ется новый каркас.

Восстановление каркаса из фазы TiAl3, оксид�
ных пленок и не прореагировавшего титана приво�
дит к продолжению роста прессовки за счет после�
дующего образования TiAl3. К этому моменту вре�
мени процесс плавления алюминия завершается, и
вся теплота, обусловленная образованием интер�
металлида, тратится на саморазогрев образца. По�
вышение температуры прессовки увеличивает ко�
эффициент диффузии алюминия в титан и, следо�
вательно, ускоряет образование интерметаллида. В
свою очередь, интенсификация реакции стимули�
рует тепловыделение. В конечном счете, процесс
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формирования интерметаллида становится самоу�
скоряющимся, что проявляется на дилатометриче�
ской кривой как скачкообразный рост, а на кривой
нагрева – как температурный всплеск.

Рис. 3. Изменение относительных линейных размеров (1–3)
и температуры прессовок (1'–3') системы Al�Ti от вре�
мени спекания при 800 °С: 1, 1') 12,5; 2, 2') 15; 3,
3') 20 ат. % Ti; 4') температура в трубке дилатометра

Рис. 4. Изменение относительных линейных размеров (1, 2)
и температуры прессовок (1', 2') системы Al�Ti от вре�
мени спекания при 900 °С: 1,1') 12,5; 2,2') 20 ат.% Ti;
3') температура в трубке дилатометра 

Исчерпание титана вызывает постепенное па�
дение температуры образца до температуры в труб�
ке дилатометра. При этом перегруппировка частиц
твердой фазы при наличии жидкого алюминия
приводит к новой усадке, на которую накладывает�
ся деформация прессовки под действием измери�
тельной системы прибора. Усадка завершается об�
разованием нового каркаса, так что дилатометри�
ческие кривые становятся практически горизон�
тальными. По�видимому, в основном на горизон�
тальном участке дилатометрических кривых интер�
металлидные частицы увеличиваются в размерах в
результате процессов растворения�осаждения.

Средний размер частиц TiAl3 практически не зави�
сит от концентрации титана при заданной темпе�
ратуре спекания и полностью определяется темпе�
ратурой выдержки. Чем выше температура спека�
ния, тем крупнее интерметаллидные включения.

Дилатометрия при 900 °С. Дилатограммы спека�
ния прессовок, содержащих 12,5 и 20 ат. % титана,
при температуре, равной 900 °С, представлены на
рис. 4. Качественно кривые изменения размеров и
температуры прессовок в ходе спекания имеют тот
же характер, что и в результате спекания при 800 °С.
Однако по абсолютному значению температурный
пик при том же содержании титана становится боль�
ше. В частности, для смеси Al�20 % Ti он заметно
превышает температуру 1200 °С. Кроме того, в этом
случае размер интерметаллидных включений оказы�
вается заметно больше, чем после спекания при 800
и тем более 700 °С. Так, средний размер частиц ин�
терметаллида в сплаве, спеченном при 700 °С, равен
3 мкм, при 800 °С – 7 мкм, а при 900 °С – 15 мкм.

Пористость спеченных сплавов. На рис. 5 пред�
ставлена зависимость конечной пористости спла�
вов, спеченных не в дилатометре, а в вакуумной пе�
чи СНВЭ при трех температурах, от концентрации
титана. Все образцы испытывают усадку при спека�
нии, величина которой зависит от температуры
спекания и содержания добавки. Чем выше темпе�
ратура спекания, тем в большей степени уплотня�
ются прессовки. Остаточная пористость спеченных
сплавов меняется по кривым с максимумом, кото�
рый примерно соответствует интервалу концентра�
ций титана 7,5…10,0 ат. %. При меньшем содержа�
нии добавки усадка возрастает с уменьшением кон�
центрации титана. Этот факт указывает на то, что
при уменьшении содержания титана интерметал�
лидных включений образуется меньше, и они в ме�
ньшей степени препятствуют уплотнению матери�
ала. Однако при содержании титана в смеси более
чем 10 %, усадка возрастает по мере увеличения его
концентрации. Предположительно это возраста�
ние обусловлено интенсификацией усадки вслед�
ствие возникновения экзотермического эффекта,
благодаря которому температура прессовки дости�
гает порядка 1200 °С и даже выше.

Рис. 5. Зависимость пористости сплавов системы Al�Ti, спе�
ченных при 1) 700, 2) 800 и 3) 865 °С от содержания
титана
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Рентгенофазовый анализ. Результаты рентге�
новского фазового анализа сплавов, содержащих
10 и 20 ат. % Ti, после спекания в печи СНВЭ при
700 и 900 °С представлены на рис. 6. Полученные
рентгенограммы свидетельствуют о том, что все
сплавы состоят из двух фаз – алюминия и интерме�
таллида TiAl3. Интерметаллид TiAl не обнаружива�
ется. Судя по интенсивности отражений, независи�
мо от температуры спекания в сплавах, содержа�
щих 20 % Ti, алюминия остается заметно меньше,
чем в сплавах с меньшей концентрацией титана. В
этом случае основная часть алюминия связывается
титаном в соединение TiAl3. В свободном виде ти�
тан на рентгенограммах также не обнаруживается,
в том числе после спекания при 700 °С. Это может
указывать на то, что если он и остается после спе�
кания в чистом виде, то его содержание в сплавах
оказывается не достаточным, чтобы быть обнару�
женным с помощью рентгенофазового анализа.

Рис. 6. Рентгенограммы прессовок Al�Ti, содержащих
10 (1, 2) и 20 ат. % Ti (3, 4), после спекания при
700 (1, 3) и 900 °С (2, 4)

Микроструктура. Результаты исследования ми�
кроструктуры образцов, содержащих 10 и 20 ат. %
Ti, после спекания в печи СНВЭ при 700 и 900 °С
представлены на рис. 7. При малом увеличении
двухфазное строение сплавов не обнаруживается.
После спекания при 700 °С поры имеют сложную
неправильную, часто вытянутую, форму. В резуль�
тате спекания при температуре 900 °С поры прио�
бретают более округлую равноосную форму. При
большом увеличении можно видеть, что сплавы со�
стоят из двух фаз: светлая фаза представляет собой
интерметаллид TiAl3, более темная – алюминий.
Видны также поры, которые сосредоточены глав�
ным образом в алюминии.

Обсуждение результатов

При концентрациях титана в смеси более
20 ат. % рост прессовок совпадает во времени с ин�
тенсивным их саморазогревом в результате выделе�
ния теплоты при образовании интерметаллида [6].
Как следует из дилатометрических исследований

(рис. 1, 3–4), на стадии плавления алюминия осо�
бенностью спекания смесей Al�Ti, содержащих ти�
тан в пределах 20 ат. %, является временный рост
прессовок. Он обусловлен диффузией атомов алю�
миния в частицы титана при образовании интерме�
таллидной фазы [6]. Поскольку при этом вся те�
плота, связанная с реакцией образования интерме�
таллида, тратится на процесс плавления алюми�
ния, никакого температурного всплеска не наблю�
дается. При образовании некоторого критического
количества расплава возникает перегруппировка
частиц твердой фазы, в результате которой рост
прессовок сменяется их быстрой усадкой. При до�
статочной концентрации титана после окончания
плавления алюминия выделяющаяся теплота тра�
тится на разогрев прессовки, который, в свою оче�
редь, интенсифицирует диффузионный процесс
образования интерметаллида. Так как возникнове�
ние экзотермического эффекта происходит в ходе
усадки, она прерывается новым ростом прессовки,
совпадающим во времени с ее максимальным разо�
гревом. Затем усадка, вызванная перегруппиров�
кой, возобновляется.

Возникает весьма важный вопрос, почему при
спекании системы Al�Ti обнаруживается интерме�
таллид TiAl3 с наибольшим количеством легкоплав�
кого компонента, а не TiAl или твердый раствор на
основе титана как фазы, присущие промежуточ�
ным состояниям спекаемых смесей [7]. Дело в том,
что коэффициент гетеродиффузии в значительной
степени зависит от концентрации диффузанта в
диффузионной зоне. Это связано, во�первых, с из�
менением сил связей между атомами в решетке в
результате присутствия чужеродных атомов. Если
диффундирующий компонент понижает темпера�
туру плавления растворителя, что имеет место в
данном случае, это означает уменьшение межатом�
ных сил связей в решетке. Энергия активации диф�
фузии складывается из энергии образования ва�
кансии, зависящей от межатомных сил связи, и
энергии перескока в нее атома, которая тоже зави�
сит от этих сил. Если силы связи в твердой фазе
уменьшаются при диффузии в нее атомов из рас�
плава (температура ее плавления уменьшается), то
энергия активации диффузии тоже падает и тем
значительнее, чем выше концентрация второго
компонента. Соответственно и коэффициент гете�
родиффузии будет тем больше, чем выше эта кон�
центрация. Во�вторых, увеличение коэффициента
гетеродиффузии обусловлено резким возрастанием
равновесной концентрации вакансий в решетке,
например, металла А, содержащего атомы диффун�
дирующего компонента В. Поскольку в решетке
силы связи типа А�В меньше, чем А�А, то вероят�
ность образования вакансии вблизи атома В боль�
ше, чем около А. Таким образом, концентрация ва�
кансий в решетке будет тем выше, чем выше кон�
центрация диффундирующего в нее компонента.

Что происходит в твердой фазе, когда она кон�
тактирует с жидкой? В вакантные узлы на поверх�
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Рис. 7. Микроструктура спеченных сплавов, полученная с помощью растрового микроскопа. Содержание Ti: 10 (a, b) и 20 ат. %
(c, d); температура спекания: 700 (a, c) и 900  °С (b, d)

. 7. 
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ности перескакивают атомы из расплава, которые
затем путем диффузии перемещаются в объем ре�
шетки. В результате в поверхностном слое какой�
то толщины образуется твердый раствор. Но по�
скольку коэффициент диффузии в твердом раство�
ре выше, чем в решетке, где нет посторонних ато�
мов, концентрация в нем повышается (в единицу
времени атомов из расплава приходит больше, чем
их уходит в чистую решетку). В результате при до�
стижении какого�то уровня концентрации в по�
верхностном слое образуется соединение, по диа�
грамме состояния граничащее с твердым раство�
ром, с температурой плавления более низкой, чем
твердый раствор. Далее процесс повторяется (по�
верхностный слой продолжает накапливать диф�
фундирующий компонент) до тех пор, пока на по�
верхности не образуется самый легкоплавкий ин�
терметаллид. При значительном содержании алю�
миния весь титан перерабатывается по изложенной
схеме в соединение TiAl3, которое и обнаруживает�
ся в спеченных сплавах системы Al�Ti.

Выводы

1. Прессовки на основе порошка алюминия, со�
держащего в качестве легирующей добавки по�

рошок титана в количестве от 5 до 20 ат. %, спо�
собны к реакционному экзотермическому спе�
канию при температурах выше точки плавления
алюминия.

2. Чем больше титана содержится в смеси, тем вы�
ше поднимается температура образца при спе�
кании вследствие реакционной диффузии ато�
мов алюминия из расплава.

3. Экзотермическое спекание сопровождается ро�
стом прессовок на стадии плавления алюминия
с последующей их усадкой, обусловленной про�
цессом перегруппировки частиц твердой фазы в
расплаве.

4. Рост прессовок связан с диффузией атомов
алюминия из расплава в частицы титана при
формировании интерметаллида TiAl3. При спе�
кании сплавов при высоких температурах крат�
ковременное возобновление роста на стадии
интенсивной усадки является результатом экзо�
термической реакции образования интерметал�
лида.

5. В спеченных сплавах интерметаллид TiAl не об�
разуется, предположительно, вследствие силь�
ной зависимости коэффициента гетеродиффу�
зии алюминия в титане от концентрации.
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