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На примерах систем Ti3SiC2-Cu, Fe-Ag, NiO-Ni, Cu2O-Cu и Fe-Al проводится анализ некоторых особенно-
стей поведения смесей порошков металлов и композитов с металлическими матрицами при электроискровом 
спекании. Обсуждаются физико-химические аспекты формирования контактов между композиционными 
агломератами, полученными механической обработкой порошковых смесей в высокоэнергетической мель-
нице. Рассматриваются условия эффективного восстановления оксидных пленок, присутствующих на метал-
лических частицах, в условиях электроискрового спекания. В условиях, традиционно использующихся для 
консолидации металлических порошков методом электроискрового спекания, удаление оксидов происходит 
за счет их восстановления углеродом, присутствующим в камере установки электроискрового спекания. Ана-
лизируются возможности метода электроискрового спекания для получения композитов с металлическими 
матрицами, сочетающих различные механизмы упрочнения, а также для получения пористых материалов с 
высокими значениями открытой пористости.

Ключевые слова: электроискровое спекание, композиты с металлической матрицей, металлы, микро-
структура.

DOI: 10.17212/1994-6309-2017-2-45-54

Введение

Электроискровое спекание (в англоязычной 
литературе Spark Plasma Sintering (SPS)) основа-
но на пропускании импульсов постоянного элек-
трического тока через проводящую пресс-форму, 
в которой находится порошок проводящего или 
непроводящего материала [1–3]. Интерес к дан-
ному методу обусловлен возможностями интен-

сификации спекания и сохранения ценных струк-
турных характеристик материала в спеченном 
состоянии за счет значительного сокращения 
времени воздействия по сравнению с традици-
онными методами спекания. Возможность реа-
лизации больших скоростей нагрева позволяет 
уменьшить общее время нахождения материала 
при повышенных температурах. Благодаря ука-
занным достоинствам электроискровое спека-
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ние позволяет получать объемные материалы с 
мелкозернистой структурой, сохранять метаста-
бильные фазы и получать материалы с микро-
структурой, недостижимой другими методами 
компактирования. Для композитов с металли-
ческими матрицами электроискровое спекание 
представляется перспективным с точки зрения 
получения материалов с матрицами, имеющи-
ми нанокристаллическую структуру [4].

Особенности поведения металлических ма-
териалов при электроискровом спекании опре-
деляются способностью порошковой заготовки 
проводить электрический ток, присутствием 
оксидных пленок на частицах и относительно 
низкими температурами плавления большин-
ства металлов, делающими возможным плавле-
ние областей межчастичных контактов при про-
хождении электрического тока. В случае малого 
размера частиц и высокой теплопроводности 
материала контакты между частицами не пере-
греваются, но строение контактных зон и состав 
приповерхностного слоя оказывают влияние 
на общее сопротивление порошкового компак-
та [5]. В литературе присутствуют и данные об 
эрозионных процессах на контактах между ме-
таллическими частицами в пористых компактах, 
полученных электроискровым спеканием [6].  
В последнее время уделяется особое внимание 
образованию контактов между разнородными 
частицами (частицами различных материалов) 
при электроискровом спекании [7].

На начальных стадиях электроискрового 
спекания контакты между частицами метал-
лического порошка являются областями более 
высокого электрического сопротивления по 
сравнению с объемом частицы вследствие гео-
метрических эффектов и присутствия оксидных 
пленок. Уменьшение концентрации оксидов ме-
таллов при пропускании электрического тока 
через систему наночастиц никеля, покрытых ок-
сидной пленкой, наблюдалось в ходе модельных 
экспериментов, проводившихся в колонне про-
свечивающего электронного микроскопа [8]. Ав-
торам работы [9] удалось достичь уменьшения 
концентрации оксидов в материале, спеченном 
из частично окисленного порошка меди, только 
при проведении процесса электроискрового спе-
кания в атмосфере водорода. Вопрос об очище-
нии межчастичных контактов частиц металлов 
от оксидных пленок под воздействием импуль-
сов электрического тока остается предметом 
дискуссии [10]. 

В настоящей работе проводится анализ неко-
торых особенностей поведения смесей металли-
ческих порошков и композитов c металлически-
ми матрицами при электроискровом спекании. 
Экспериментальные данные были получены в 
последние годы при участии автора. В работе 
обсуждаются физико-химические аспекты фор-
мирования контактов между композиционными 
агломератами, полученными механической обра-
боткой порошковых смесей в высокоэнергетиче-
ской мельнице. Рассматриваются возможности 
восстановления оксидных пленок, присутству-
ющих на металлических частицах, на примерах 
электроискрового спекания частично окислен-
ных порошков меди и никеля. Анализируются 
свойства плотных и пористых металлических 
материалов, формирующиеся благодаря особен-
ностям метода электроискрового спекания.

Методика проведения исследований

Композиционные порошки Ti3SiC2-Cu с со-
держанием силикокарбида титана 3–18 об.% 
были получены при помощи механической обра-
ботки смесей в планетарной шаровой мельнице 
АГО-2 при ускорении мелющих шаров 200 м·с–2 
и 400 м·с–2 [11]. Композиционные агломераты 
Fe-50 об.% Ag также были получены обработ-
кой порошковых смесей в мельнице АГО-2 [12]. 
Для исследования спекания порошков частично 
окисленных металлов были получены порошки 
частично окисленных меди и никеля [13]. Для 
этого порошок меди электролитический (ПМС-
1, 99,7 %) выдерживали на воздухе при 250 °C в 
течение 30 мин. Порошок никеля карбонильного 
(99,9 %) выдерживали на воздухе при 400 °C в 
течение 30 мин. Для приготовления смесей Fe-
50 об.% Al использовали порошки карбониль-
ного железа (99,9 %, Р-10) и алюминия (99,9 %, 
ПАД-6) [14].

Электроискровое спекание проводили на 
установке Spark Plasma Sintering SPS Labox 1575 
(SINTER LAND Inc., Япония) с использованием 
графитовой пресс-формы и графитовых пуансо-
нов или пуансонов из вольфрама. Схема уста-
новки электроискрового спекания представлена 
на рис. 1. Скорость нагрева в экспериментах с 
Ti3SiC2-Cu составляла 50 ºC·мин–1. Температу-
ра спекания композитов Ti3SiC2-Cu составляла  
850 ºC. В начале цикла Ti3SiC2-Cu спекания  
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к образцу было приложено давление 5 МПа. Когда 
температура образца Ti3SiC2-Cu достигала 300 ºC, 
давление повышалось до 40 МПа. Спекание  
агломератов состава Fe-50об.% Ag проводили 
при температуре 600 °С и давлении 40 МПа.

Рис. 1. Схема установки электроискрового  
спекания: 

1 – графитовая пресс-форма; 2 – графитовые пуан-
соны; 3 – образец; 4, 5 – защитная фольга; 6 – гра-

фитовые диски

Спекание частично окисленного порошка ни-
келя проводили при давлении 10 МПа, частично 
окисленного порошка меди – при 40 МПа. Спе-
кание частично окисленного порошка меди про-
водили при 700 и 900 ºС, частично окисленного 
порошка никеля – при 800 ºС. Скорость нагрева 
в экспериментах с частично окисленными по-
рошками составляла 70 ºC·мин–1. 

Смеси порошков Fe-50 об.% Al спекали 
без приложения давления при температурах 
700…900 ºC. Скорость нагрева в экспериментах 
с Fe-50 об.% Al составляла 70 ºC·мин–1. Для за-
щиты пресс-формы и пуансонов от воздействия 
спекаемого материала использовали графито-
вую фольгу толщиной 200 мкм. Для частично 
окисленного порошка никеля проводили сравни-
тельные эксперименты по спеканию в контакте с 
медной фольгой.

Для проведения рентгеновских исследова-
ний порошков и спеченных компактов исполь-
зовали дифрактометр D8 ADVANCE (Bruker 
AXS, Германия) с излучением Cu Kα. Был 
проведен полнопрофильный анализ рентге-

нограмм компактов, полученных из порошков 
Ti3SiC2-Cu, по методу Ритвельда с использова-
нием программы TOPAS 4.2 (Bruker AXS, Гер-
мания). Для проведения микроструктурных 
исследований использовали растровые элек-
тронные микроскопы Hitachi TM-1000 Table-
top Microscope (Япония) и Carl Zeiss EVO50 
(Германия). Твердость спеченных материалов 
по Виккерсу определяли при помощи прибора 
402-MVD (Wolpert Wilson Instruments, Герма-
ния) при нагрузке 100 г. Представляемые зна-
чения твердости являются средним значением 
из 10 измерений. Открытую пористость алю-
минида железа FeAl измеряли методом запол-
нения пор жидкостью. В качестве жидкости 
использовали этанол.

Результаты и обсуждение

1. Особенности электроискрового спека-
ния композиционных агломератов, получен-
ных механической обработкой порошковых 
смесей в высокоэнергетической мельнице

1.1. Ti3SiC2-Cu
В работе [11] нами были исследованы микро-

структурные изменения в компактах, сформиро-
ванных из композиционных частиц Ti3SiC2-Cu 
различной морфологии. В случае обработки сме-
сей в мельнице при ускорении шаров 200 м·с–2 

порошковые агломераты (3–5) об.%Ti3SiC2-Cu 
имеют пластинчатое строение. На рис. 2 по-
казана микроструктура спеченного материала,  
полученного из порошков 5 об.%Ti3SiC2-Cu, об-
работанных в мельнице при ускорении шаров 
200 м·с–2.

Рис. 2. Структура спеченного компакта, по-
лученного из смеси порошков 5 об.%Ti3SiC2-
Cu, обработанной в мельнице при ускорении 
шаров 200 м·с–2, температура спекания 850 °С
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При увеличении интенсивности механи-
ческого воздействия – увеличении ускорения 
шаров до 400 м·с–2 – на смеси того же состава 
морфология и размеры агломератов изменяют-
ся. Агломераты становятся более крупными, 
для них нехарактерно пластинчатое строение, 
многие частицы имеют близкие размеры в трех 
измерениях. При увеличении содержания сили-
кокарбида титана в медной матрице до 18 об.% 
происходит уменьшение размера получаемых 
агломератов, при этом их структура становит-
ся более рыхлой. Частицы состава 18 об.% 
Ti3SiC2-Cu имеют неправильную форму и ше-
роховатую поверхность. Эксперименты по 
электроискровому спеканию порошков 18 об.% 
Ti3SiC2-Cu показали, что в материале имеет ме-
сто локальное плавление медной матрицы на 
контактах между агломератами (рис. 3, а), не 

наблюдавшееся в случае спекания агломератов 
состава (3–5) об.%Ti3SiC2-Cu в тех же условиях. 
Плавление на контактах между агломератами в 
случае состава 18 об.% Ti3SiC2-Cu можно объ-
яснить более высоким контактным сопротивле-
нием между композиционными агломератами 
неправильной формы по сравнению с контакт-
ным сопротивлением между частицами составов 
(3–5) об.%Ti3SiC2-Cu, имеющих пластинчатое 
строение. Из рентгенограмм, представленных на  
рис. 3, б, следует, что в компакте до спекания при-
сутствуют фазы Ti3SiC2 и Cu (рентгенограмма 
компакта, полученного холодным прессовани-
ем), а в процессе спекания образуется дефицит-
ный по углероду карбид титана TiCx – продукт 
химического взаимодействия меди и силикокар-
бида титана. Его образование описывается реак-
цией Ti3SiC2+Cu→TiCx+Cu(Si).

Рис. 3. Скол компакта, полученного электроискровым спеканием композиционных по-
рошков 18 об.%Ti3SiC2-Cu при 850 °С (а), рентгенограммы компактов, полученных 
прессованием при комнатной температуре (холодное прессование) и электроискровым 

спеканием при 850 °С (б)

                                  а                                                                            б

В табл. 1 представлены относительная плот-
ность и твердость композитов, полученных из 
порошков Ti3SiC2-Cu, а также размер кристал-
литов, параметр решетки и уровень микроиска-
жений решетки меди. Параметр решетки меди в 
исходном порошке электролитической меди со-
ставляет 3,615 Å. Увеличение параметра решетки 
меди свидетельствует о растворении в ней крем-
ния в процессе спекания. В композитах 5 об.% 
Ti3SiC2-Cu размеры кристаллитов оказываются 
меньше, чем в композитах 3 об.% Ti3SiC2-Cu, что 
связано с замедлением роста кристаллитов меди 

при спекании в присутствии дисперсных частиц. 
Композиты Ti3SiC2-Cu, полученные в более ин-
тенсивных режимах механической обработки, 
проявляют более высокие значения твердости, 
более высокий уровень микроискажений ре-
шетки меди и меньший размер кристаллитов. 
Важно отметить, что сохранение малого разме-
ра кристаллитов металлов при компактировании 
является существенным преимуществом метода 
электроискрового спекания.

При сохранении размера зерна металличе-
ской матрицы на уровне нескольких десятков 
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Т а б л и ц а  1

Относительная плотность композитов D, полученных электроискровым спеканием порошков 
Ti3SiC2-Cu при 850 °С, параметр решетки меди, размер кристаллитов меди, микроискажения 

решетки меди ε и твердость по Виккерсу

Состав
Ускорение 

шаров, 
м·с–2

D, %
Параметр 
решетки 
меди, Å

Размер 
кристаллитов 

меди, нм
ε, % 

Твердость 
по Виккерсу, 

МПа
3 об.%Ti3SiC2-Cu 200 95 3,621 92 0,16 1350

5 об.%Ti3SiC2-Cu 200 92 3,625 76 0,22 1500

3 об.%Ti3SiC2-Cu 400 92 3,618 55 0,33 2000

5 об.%Ti3SiC2-Cu 400 89 3,622 50 0,31 1900

18 об.%Ti3SiC2-Cu 400 82 3,630 20 0,10 2900

Т а б л и ц а  2

Механизмы упрочнения в композитах, полученных электроискровым спеканием композиционных 
порошков (3–5об.%)Ti3SiC2-Cu

Состав

Ускоре-
ние  

шаров, 
м·с–2

Твердость 
по Виккер-

су, МПа

Предел 
текучести 
(оценка), 

МПа

Суммарное 
упрочнение, 

МПа

Упрочнение 
дисперсными 

частицами, 
МПа

Дислокацион-
ное и зерногра-
ничное упроч-

нение, МПа

3об.%Ti3SiC2-Cu 200 1350 450 370 70 300

5об.%Ti3SiC2-Cu 200 1500 500 420 110 310

3об.%Ti3SiC2-Cu 400 2000 670 590 70 520

5об.%Ti3SiC2-Cu 400 1900 630 550 110 440

нанометров упрочнение композиционного мате-
риала будет достигаться за счет присутствия дис-
персных частиц и мелкокристаллического состо-
яния матрицы. В табл. 2 представлены оценки 
вкладов различных механизмов упрочнения в 
композитах (3–5) об.% Ti3SiC2-Cu. Предел теку-
чести материала рассчитан из величин твердо-
сти с учетом соотношения [15]

H = 3σ,

где H – твердость материала; σ – предел текуче-
сти. Предел текучести меди составляет 80 МПа. 
Величина упрочнения дисперсными частицами 
по механизму Орована [16] оценивалась как

Δσ = φGb/(L – d),

где φ – коэффициент, равный 2; G – модуль сдви-
га матрицы (модуль сдвига меди составляет  
47,7 ГПа); b – вектор Бюргерса матрицы (для меди 
вектор Бюргерса составляет 2.555 Å); L – рассто-

яние между частицами; d – диаметр частиц. Рас-
стояние межу частицами рассчитывалось как

L = d(π/6f)1/3,

где f – объемная доля частиц. Расчеты проведе-
ны для дисперсных частиц размером 200 нм (см.  
рис. 2). Из данных табл. 2 можно заключить, что 
в полученных композитах наиболее существен-
ным является суммарный вклад дислокационно-
го и зернограничного упрочнения.

1.2. Fe-Ag
Исследованы микроструктурные изменения 

при электроискровом спекании композицион-
ных порошков Ag-50 об.% Fe, полученных ме-
ханической обработкой смесей порошков желе-
за и серебра в планетарной шаровой мельнице  
АГО-2 [12]. В условиях электроискрового спека-
ния плавление серебра имело локальный харак-
тер, как и в случае спекания агломератов состава  
18 об.% Ti3SiC2-Cu. Как видно из рис. 4, обла-
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сти, обогащенные серебром (светлые области), 
распределены в компактном материале по гра-
ницам композиционных агломератов. Посколь-
ку перераспределение фаз происходило только 
в ограниченном объеме материала, растворение 
железа из спеченного композита в соляной кис-
лоте позволило получить нанопористое серебро, 
представляющее интерес как материал мембран.

2. Электроискровое спекание частично 
окисленных металлических порошков

2.1. Спекание частично окисленного порош-
ка меди (система Cu2O-Cu)

Содержание Cu2O в частично окисленном 
медном порошке составляло 50 об.%. Было уста-
новлено, что уменьшение содержания оксида (до 
40 об.%) происходит только в слое материала, 

Рис. 4. Микроструктура компакта, получен-
ного электроискровым спеканием порошко-
вых агломератов Fe-50об.% Ag, температура 

спекания 600 °С, давление 40 МПа

прилегающего непосредственно к графитовой 
фольге во время спекания, как следует из рент-
генограмм, представленных на рис. 5, а и б. По-
сле удаления графитовой фольги шлифованием 
торца компакта на соответствующей рентгено-
грамме соотношение интенсивностей рефлексов 
Cu2O и Cu соответствует частично окисленному 
порошку до спекания. 

На рис. 6 показан скол компакта, получен-
ного из частично окисленного порошка меди 
спеканием при 900 ºС. В верхней части рисун-
ка показан торец компакта и графитовая фольга, 
находившаяся в контакте с компактом во время 
спекания. Торцевой слой компакта отличается 
от объема компакта и состоит из металлической 
меди вследствие восстановления Cu2O углеро-
дом. Таким образом, в случае электроискрового 
спекания частично окисленного порошка меди 
восстановление оксида Cu2O имеет место только 
в приповерхностном слое компакта, непосред-
ственно контактировавшего с графитовой фоль-
гой. Концентрация оксида меди в центральной 
части компакта не изменяется.

2.2. Спекание частично окисленного порош-
ка никеля (система NiO-Ni)

Были исследованы фазовые и микрострук-
турные превращения при электроискровом спе-
кании частично окисленного порошка никеля в 
контакте с графитовой и медной фольгами [13]. 
В случае контакта с графитом восстановление 
оксида NiO происходит в слое, толщина которо-
го соизмерима с толщиной компакта. Установле-
но, что восстановление оксида никеля NiO при 

                                 а                                                                                б

Рис. 5. Рентгенограммы компакта, спеченного методом электроискрового спекания  
из частично окисленного порошка меди при 700 ºС, 40 МПа: 

графитовая фольга, прилегавшая к торцу компакта во время спекания, сохранена (а), графитовая 
фольга удалена шлифованием (б)
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электроискровом спекании происходит в случае 
контакта спекаемого материала с графитовой 
фольгой и не происходит в случае наличия ба-
рьерного слоя из медной фольги между компак-
том и графитовым пуансоном. 

Различия в поведении частично окисленной 
меди и частично окисленного никеля при спека-
нии в условиях контакта с графитовой фольгой 
объясняются существенной растворимостью 
углерода в никеле и отсутствием растворимости 
углерода в меди. Таким образом, уменьшение 
концентрации оксидов при электроискровом спе-
кании частично окисленных порошков металлов 
в режимах, обычно используемых для компакти-
рования металлических порошков, не связано с 
действием электрического тока, а определяется 
восстановлением оксидов металлов углеродом 
графитовой оснастки и/или графитовой фольги. 

3. Реакционное электроискровое спекание 
без приложения давления для получения ма-
териалов с высокой пористостью (на примере 
получения пористого алюминида железа FeAl)

Основными преимуществами электроискро-
вого спекания для синтеза пористых материалов 
являются возможности высоких скоростей на-
грева (за счет протекания электрического тока 
непосредственно через образец) и относитель-
но высоких скоростей охлаждения образцов (за 
счет используемого в установках электроискро-
вого спекания систем водяного охлаждения), по-
зволяющих осуществлять синтез и минимизиро-
вать усадку компакта. 

В системе Fe-50 об.% Al в условиях электро-
искрового спекания и горячего прессования 

Рис. 6. Скол компакта, полученного из 
частично окисленного порошка меди 
электроискровым спеканием при 900 ºС, 

40 МПа

имеет место одна и та же последовательность 
фазовых превращений с ростом температуры 
спекания: Fe+Al→Fe+Fe2Al5→Fe+FeAl→FeAl 
[14]. Реакционное электроискровое спекание 
смесей порошков железа и алюминия при 700, 
800 и 900 °С позволяет получить пористые ма-
териалы FeAl c общей пористостью 47, 47,  
53 % и открытой пористостью 41, 41, 46 % со-
ответственно. Для сравнения были проведены 
эксперименты на установке горячего прессова-
ния. Монофазный алюминид железа FeAl, полу-
ченный в условиях горячего пресса при 800 °С, 
имел открытую пористость, равную 33 %. В ра-
боте [17] были получен алюминид железа FeAl с 
открытой пористостью 45…49 % с использова-
нием порообразующих агентов, разлагающихся 
в процессе спекания с образованием газообраз-
ных продуктов. Преимущества синтеза, прове-
денного в данной работе, заключается в том, что 
высокие значения открытой пористости были 
получены без использования порообразующих 
агентов. Таким образом, реакционное электро-
искровое спекание смесей порошков железа и 
алюминия позволяет получить пористый алю-
минид железа FeAl с высокими значениями от-
крытой пористости. 

Выводы

1. При электроискровом спекании компози-
ционных порошков, полученных механической 
обработкой компонентов в планетарной шаро-
вой мельнице и представляющих собой агломе-
раты неправильной формы, плавление материа-
ла и локальные химические реакции происходят 
по границам агломератов. 

2. В композитах Ti3SiC2-Cu, содержащих 
(3–5) об.% Ti3SiC2 и полученных из порошков, 
обработанных в мельнице в высокоэнергетиче-
ском режиме, наиболее существенным является 
суммарный вклад дислокационного и зерногра-
ничного упрочнения. Упрочнение по данным 
механизмам в спеченных композитах оказыва-
ется возможным благодаря тому, что при элек-
троискровом спекании сохраняются высокие 
концентрации дефектов в медной матрице и ее 
нанокристаллическая структура.

3. Установлено, что уменьшение концентра-
ции оксидов при электроискровом спекании в 
режимах, обычно используемых при компакти-
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ровании металлических порошков, не связано с 
действием электрического тока, а определяется 
диффузией углерода материала оснастки или 
графитовой фольги в объем компакта при спека-
нии и восстановлением оксидов металлов угле-
родом. 

4. На примере синтеза пористого алюминида 
железа FeAl показано, что реакционное электро-
искровое спекание смесей порошков металлов 
без приложения давления позволяет получить 
пористые материалы с высокими значениями от-
крытой пористости.
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Abstract

The peculiarities of the behavior of the powder mixtures of metals and metal matrix composites during Spark 
Plasma Sintering (SPS) using Ti3SiC2-Cu, Fe-Ag, NiO-Ni, Cu2O-Cu, and Fe-Al systems as examples are analyzed in 
the work. The physical and chemical aspects of the formation of contacts between composite agglomerates obtained 
by mechanical treatment of the powder mixtures in a high-energy ball mill and the possibilities of the SPS method 
for the production of metal matrix composites combining different strengthening mechanisms are discussed. In the 
Ti3SiC2-Cu composites obtained by mechanical milling and SPS, the copper matrix remains in the nanocrystalline 
state, and the total contribution of dislocation and grain boundary strengthening is greater than the contribution of 
dispersion strengthening. Microstructural studies of the sintered Ti3SiC2-Cu and Fe-Ag compacts show that during 
SPS of mechanically milled powders, areas of inter-agglomerate contacts can experience melting. In the systems 
capable of interfacial interactions, the latter preferentially occur at the inter-agglomerate contacts. The conditions 
for the efficient reduction of oxide films present on the surface of metallic particles during the SPS using a partially 
oxidized copper powder containing Cu2O and a partially oxidized nickel powder containing NiO are examined. It is 
found that under the SPS conditions commonly used in the consolidation practice of metallic powders, elimination 
of oxide films present on the surface of metallic powders is due to chemical reduction of the oxides by carbon. It is 
experimentally shown, that reactive pressureless SPS can produce porous materials of high open porosity.
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