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ПРОИЗВОДСТВА
Â ðàáîòå ïðîâåäåíû èññëåäîâàíèÿ òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ ïðîìûøëåííîãî ýëåêòðîëèòè-

÷åñêîãî ñïîñîáà ïðîèçâîäñòâà ïðè íàãðåâå â àòìîñôåðå ïå÷è. Óñòàíîâëåíî, ÷òî íàñûùåíèå
ïîðîøêîâ ãàçàìè èìååò ñèíóñîèäàëüíûé õàðàêòåð. Èçó÷åíû äèôôåðåíöèàëüíî-òåðìîãðà-
âèìåòðè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ ïðè íàãðåâå äî òåìïåðàòóðû ïîëèìîðô-
íîãî ïðåâðàùåíèÿ è îõëàæäåíèÿ. Îïðåäåëåíû èíòåðâàëû òåìïåðàòóð íàñûùåíèÿ è äåãàçà-
öèè ïîðîøêîâ òèòàíà ïðè íàãðåâå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: òèòàíîâûå ïîðîøêè, íàãðåâ, îõëàæäåíèå, ýëåêòðîëèòè÷åñêèé ñïîñîá
ïðîèçâîäñòâà, íàñûùåíèå ãàçîì, äèôôåðåíöèàëüíî-òåðìîãðàâèìåòðè÷åñêèé àíàëèç.

  Е. П. Бабенко, О. М. Шаповалова, 2012

Ñïîñîáû ïîëó÷åíèÿ ïîëóôàáðèêàòîâ èëè èç-
äåëèé èç ïîðîøêîâ òèòàíà ñîïðîâîæäàþòñÿ ïî-
âûøåíèåì òåìïåðàòóðû è âûäåðæêîé ïðè òåì-
ïåðàòóðå ñïåêàíèÿ. Ýòî âñåãäà ïðèâîäèò ê óâåëè-
÷åíèþ ïëîòíîñòè îáðàçöà, âîçìîæíîìó ðîñòó çåðíà,
èçìåíåíèþ ñòðóêòóðû è ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ
ãîòîâîãî èçäåëèÿ, êîòîðîå íåëüçÿ ïîëó÷èòü îáû÷-
íûì ìåòîäîì ëèòüÿ.

Äëÿ óïðàâëåíèÿ ñâîéñòâàìè ñïå÷åííûõ èçäå-
ëèé èç òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ ê òåõíîëîãèè èõ
ïîëó÷åíèÿ ïðåäúÿâëÿþò îáùèå òðåáîâàíèÿ, êàê
è äëÿ âñåõ ïîðîøêîâ. Êðîìå òîãî, èìåþòñÿ è ñïå-
öèôè÷åñêèå òðåáîâàíèÿ – ýòî îñîáåííîñòè, îáóñ-
ëîâëåííûå ñâîéñòâàìè èñõîäíûõ òèòàíîâûõ ïî-
ðîøêîâ.

Ñâîéñòâà ñïå÷åííûõ èçäåëèé èç òèòàíîâûõ
ïîðîøêîâ çàâèñÿò îò ñïîñîáà ïðîèçâîäñòâà, õè-
ìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïîðîøêà, ôîðìû, ñòðóêòóðû
÷àñòèö.

Êàê óñòàíîâëåíî [1–2], ñêîðîñòü ïîãëîùåíèÿ
ãàçîâ òèòàíîâûìè ïîðîøêàìè çàâèñèò îò ìíî-
ãèõ ôàêòîðîâ, êîòîðûå îïèñàíû â ëèòåðàòóðå.
Îäíàêî, â ëèòåðàòóðå [3, 4] íåäîñòàòî÷íî îñâåùå-
íà ñâÿçü ñïîñîáà ïðîèçâîäñòâà ïîðîøêà ñ âëèÿ-
íèåì òåìïåðàòóðû íàãðåâà ïðè ñïåêàíèè äåòàëåé
íà ñâîéñòâà è ñòðóêòóðó ãîòîâîãî èçäåëèÿ. Âìåñ-
òå ñ òåì, ýòè äàííûå âàæíû ïðè ñïåêàíèè êîíñò-
ðóêöèîííûõ èçäåëèé èç òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ èëè
ñîçäàíèè êîìïîçèòîâ, êîòîðûå ïðåäñòàâëÿþò íà-
ó÷íûé è ïðàêòè÷åñêèé èíòåðåñ.

Äëÿ ñðàâíèòåëüíîãî èññëåäîâàíèÿ áûëè âçÿ-
òû ïîðîøêè îäíîãî ñïîñîáà ïðîèçâîäñòâà, ïîëó-
÷åííûå ýëåêòðîëèçîì â ïðîìûøëåííûõ óñëîâè-
ÿõ. Ñîäåðæàíèå ãàçîâûõ ïðèìåñåé â èññëåäîâàí-
íûõ ïîðîøêàõ îêàçàëîñü ðàçëè÷íûì (ðèc. 1).

Êàê âèäíî, ñîäåðæàíèå ïðèìåñåé âíåäðåíèÿ â
òèòàíîâûõ ïîðîøêàõ ýëåêòðîëèòè÷åñêîãî ñïîñî-
áà ïðîèçâîäñòâà êîëåáëåòñÿ îò 0,031 äî 0,333 %,

Ðèñ. 1. Èçìåíåíèå ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñåé âíåäðåíèÿ â
òèòàíîâûõ ïîðîøêàõ ïðîìûøëåííîãî ýëåêòðîëèòè÷åñ-

êîãî ñïîñîáà ïðîèçâîäñòâà

ò. å. ðàçáðîñ áîëüøå ÷åì â 10 ðàç. Òâåðäîñòü òèòà-
íîâûõ ïîðîøêîâ ìîíîòîííî ðàñòåò â çàâèñèìîñ-
òè îò ðîñòà ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñåé âíåäðåíèÿ. Ïî-
ñêîëüêó ýòè ïîðîøêè èìåþò ïðîìûøëåííîå ïðè-
ìåíåíèå è êîíñòðóêöèîííûå èçäåëèÿ ñïåêàþò â
îñíîâíîì èç íèõ, òî äëÿ ïðàâèëüíîãî âûáîðà ðå-
æèìà ñïåêàíèÿ íåîáõîäèìî çíàòü êàê ïðèìåñè
âíåäðåíèÿ, çàâèñÿùèå îò ñïîñîáà ïðîèçâîäñòâà
òèòàíîâîãî ïîðîøêà, áóäóò âëèÿòü íà òåìïåðàòó-
ðó ñïåêàíèÿ.

Èññëåäîâàíèÿìè [5–6] ïîêàçàíî, ÷òî òèòàíî-
âûå ïîðîøêè ïîãëîùàþò ãàçû óæå ïðè êîìíàò-
íîé òåìïåðàòóðå, è ñêîðîñòü àáñîðáöèè óâåëè÷è-
âàåòñÿ ñ ðîñòîì òåìïåðàòóðû íàãðåâà. Ñ öåëüþ
óñòàíîâëåíèÿ ïîãëîùåíèÿ ãàçîâûõ ïðèìåñåé ïî-
ðîøêîì, à â ÷àñòíîñòè âîäîðîäà è êèñëîðîäà, ïðî-
âåäåíû èññëåäîâàíèÿ íà äåðèâàòîãðàôå Q-1500D
ñèñòåìû Ïàóëèê-Ïàóëèê ÝÐÄÅÉ ôèðìû ÌÎÌ–
Âåíãðèÿ, ãäå òåðìîïàðà áûëà èçãîòîâëåíà èç ïëà-
òèíî-ïëàòèíîðîäèåâîãî ñïëàâà.
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Ìèêðîòâåðäîñòü â ñå÷åíèè ÷àñòèö ïîðîøêîâ
êîëåáàëàñü îò 1070 äî 1260 ÌÏà. Ïîâåðõíîñòü ÷àñ-
òèö áûëà ïîêðûòà çàùèòíîé ïëåíêîé, ÷òî ïîäòâåð-
æäàåò åãî âûñîêóþ àêòèâíîñòü ê ãàçàì (ðèñ. 2 à, á).
Ïðè î÷åíü áîëüøèõ óâåëè÷åíèÿõ ïëåíêà ñîñòîÿ-
ëà èç îêñèäîâ, ãèäðèäîâ èëè èõ ñëîæíûõ ñîåäè-
íåíèé ñ îñòàòêàìè ñîëåé ýëåêòðîëèçíîãî ïðîèç-
âîäñòâà (ðèñ. 2 â, ã) è îáëàäàëà íåäîñòàòî÷íîé
ìåõàíè÷åñêîé ïðî÷íîñòüþ, ëåãêî ðàçðóøàëàñü ïîä
äåéñòâèåì íàïðÿæåíèé â ìåñòàõ ðåçêèõ ïåðåõî-
äîâ ðåëüåôà ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö.

Ðèñ. 2. Îêèñëåíèå è ïðèñóòñòâèå ñîëåé íà ïîâåðõíîñòè
÷àñòèö ïîðîøêà

      à × 10                  á               × 300

      â       × 10000 ã          × 10000

Íàãðåâàëè ïîðîøêè äî òåìïåðàòóðû 1000 °Ñ,
ò. å. âûøå òåìïåðàòóðû ïîëèìîðôíîãî ïðåâðàùå-
íèÿ â òå÷åíèå 200 ìèí, à çàòåì îõëàæäàëè. Êàê
ïîêàçàëè òåðìîãðàâèìåòðè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ,
òèòàíîâûå ïîðîøêè íåîäíîçíà÷íî âåäóò ñåáÿ âî
âñåì èíòåðâàëå íàãðåâà. Ýòî çàâèñèò, ïðåæäå âñåãî,
îò ñîäåðæàíèÿ ãàçîâûõ ïðèìåñåé â íèõ (ðèñ. 3).

Ðèñ. 3. Èçìåíåíèå èíòåðâàëîâ òåìïåðàòóðû íà ñòàäèÿõ
íàãðåâà òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ

Ïðè ýòîì áûëî ýêñïåðèìåíòàëüíî çàôèêñè-
ðîâàíî òðè òåìïåðàòóðíûõ èíòåðâàëà, â êàæäîì
èç êîòîðûõ óñòàíîâëåíî  èçìåíåíèå  êîëè÷åñòâà
ìàññû ïîðîøêà è ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ õàðàêòå-
ðèñòèê åãî. Âñå îíè ñâÿçàíû ñ èçìåíåíèåì ìàññû
ïîðîøêà, ò. å. ïîãëîùåíèåì èëè âûäåëåíèåì ãàçî-
âûõ ïðèìåñåé.

Â êàæäîì òåìïåðàòóðíîì èíòåðâàëå ïîðîøîê
íàãðåâàëñÿ ñ ðàçëè÷íîé ñêîðîñòüþ. Ïðîèñõîäèëè
ïðÿìî ïðîòèâîïîëîæíûå ïðîöåññû íàñûùåíèÿ
ãàçàìè  è äåãàçàöèè ÷àñòèö òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ.

Ïåðâûé èíòåðâàë (20–320 °Ñ) – íàñûùåíèå
òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ àòîìàìè âîäîðîäà, îñòàòêà-
ìè âîäû, ñîëåé èëè èõ èîíàìè. Ïðîäîëæèòåëü-
íîñòü ïî âðåìåíè 5–15 ìèí, à òåìïåðàòóðà èçìå-
íÿåòñÿ îò 20 °Ñ äî 320 °Ñ. Âñå áóäåò çàâèñåòü îò
ñîäåðæàíèÿ ãàçîâûõ ïðèìåñåé, íàõîäÿùèõñÿ íà
ïîâåðõíîñòè ÷àñòèöû. Ïðè ýòîì ìàññà ïðîáû ìî-
æåò óâåëè÷èòüñÿ îò 0 ìã äî 0,4 ìã çà ñ÷åò ïðî-
äâèæåíèÿ òåõ àòîìîâ âíåäðåíèÿ, êîòîðûå íàõî-
äèëèñü íà ïîâåðõíîñòè, âãëóáü ÷àñòèöû. Êðèâàÿ
ÄÒÀ â ýòîì èíòåðâàëå òåìïåðàòóð èìååò ýêçî-
òåðìè÷åñêèé ïèê (âûäåëåíèå òåïëà), êîòîðûé õà-
ðàêòåðèçóåòñÿ ïîëîæèòåëüíûì çíà÷åíèåì (ðàç-
íèöåé ìåæäó òåìïåðàòóðîé èññëåäóåìîãî îáðàç-
öà è òåìïåðàòóðîé ýòàëîíà). Â íåêîòîðûõ ñëó÷à-
ÿõ â ýòîì èíòåðâàëå òåìïåðàòóð åñòü âîçìîæ-
íîñòü ïîÿâëåíèÿ âòîðîãî ýêçîòåðìè÷åñêîãî ïèêà
(ðèñ. 4).

Ðèñ. 4. Êðèâûå ÄÒÀ ýëåêòðîëèòè÷åñêîãî òèòàíîâîãî
ïîðîøêà ðàçíîé òâåðäîñòè:

1í – íàãðåâ, 1îõ – îõëàæäåíèå (òèòàíîâûé ïîðîøîê
òâåðäîñòüþ1030 ÌÏà);

2í – íàãðåâ, 2îõ – îõëàæäåíèå (òèòàíîâûé ïîðîøîê
òâåðäîñòüþ1160 ÌÏà);

3í – íàãðåâ, 3îõ – îõëàæäåíèå (òèòàíîâûé ïîðîøîê
òâåðäîñòüþ1340 ÌÏà)

Âûñîòà ïèêà ñîñòàâëÿåò 3–10 ìì. Âèäèìî, ýòî
ñâÿçàíî ñ ãèäðîìåòàëëóðãè÷åñêîé îáðàáîòêîé
ïîðîøêîâ, íàñêîëüêî õîðîøî áûëè îíè ïðîìû-
òû è êàêèå ñîëè îñòàëèñü íà ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö.
Åñëè îñòàòêè – ñîëè íàòðèÿ, ìàãíèÿ, òî ïðè íèç-
êèõ òåìïåðàòóðàõ îíè ïåðåõîäÿò èç àìîðôíîãî â
êðèñòàëëè÷åñêîå ñîñòîÿíèå, êîòîðîå çàòåì ðàçëà-
ãàåòñÿ, ÷òî îòìå÷åíî íà ãðàôèêå ïîÿâëåíèåì ýí-
äîòåðìè÷åñêîãî ïèêà (ïîãëîùåíèå òåïëà, êîãäà
òåìïåðàòóðà îáðàçöà ïàäàåò íèæå òåìïåðàòóðû
ýòàëîíà). Òåìïåðàòóðà ïåðåõîäà îò îäíîãî ýôôåêòà
ê äðóãîìó çàâèñèò îò ñîäåðæàíèÿ êîëè÷åñòâà ïðè-
ìåñåé âíåäðåíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö è èõ áûñ-
òðîìó ïðîäâèæåíèþ âîâíóòðü ÷àñòèöû (ðèñ. 5).
Ñ ïîâûøåíèåì òåìïåðàòóðû íàãðåâà ðàçíèöà òåì-
ïåðàòóð ìåæäó èññëåäóåìûì îáðàçöîì è ýòàëî-
íîì óâåëè÷èâàåòñÿ.

Â ïîðîøêàõ ñ áîëüøåé òâåðäîñòüþ, à çíà÷èò
áîëüøèì ñîäåðæàíèåì ïðèìåñåé âíåäðåíèÿ, ìîæ-
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íî îáíàðóæèòü äâà-òðè ýíäîòåðìè÷åñêèõ ïèêà,
êîòîðûå óêàçûâàþò íà òî, ÷òî ïðè ðîñòå òåìïåðà-
òóðû ïðîèñõîäÿò íà ïîâåðõíîñòè ðàçíûå ïðîöåñ-
ñû: ðàçëîæåíèå âîäû èëè ñîëåé íà èîíû, èñïàðå-
íèå èëè âçàèìîäåéñòâèå èõ ñ ìåòàëëîì. Îäíè
èîíû íà÷èíàþò äèôôóíäèðîâàòü âãëóáü ÷àñòè-
öû, äðóãèå – êàê èîíû âîäîðîäà, çà ýòî âðåìÿ
óñïåâàþò ÷àñòè÷íî äåãèäðèðîâàòü, òðåòüè – êàê
êèñëîðîä, îáðàçóþò ñ ìåòàëëîì êîâàëåíòíóþ ñâÿçü.
Âûñîòà ïèêîâ ïðè ýòîì áóäåò ðàñòè.

Ðèñ. 5. Êðèâûå ñêîðîñòè íàãðåâà  òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ
ýëåêòðîëèòè÷åñêîãî ñïîñîáà ïðîèçâîäñòâà:

îáðàçåö 1 – òèòàíîâûé ïîðîøîê òâåðäîñòüþ 1030 ÌÏà;
îáðàçåö 2 – òèòàíîâûé ïîðîøîê òâåðäîñòüþ 1160 ÌÏà;
îáðàçåö 3 – òèòàíîâûé ïîðîøîê òâåðäîñòüþ 1340 ÌÏà

Äèôôåðåíöèàëüíûé òåðìè÷åñêèé àíàëèç ñî-
÷åòàþò ñ ðåíòãåíîãðàôè÷åñêèìè èññëåäîâàíèÿ-
ìè. Ïðè ýòîì óñòàíîâëåíî, ÷òî èñêàæåíèå ïàðà-
ìåòðîâ ðåøåòêè òèòàíà ïðîèñõîäèò òåì ñèëüíåå,
÷åì  âûøå ñîäåðæàíèå ãàçîâûõ ïðèìåñåé è òåì-
ïåðàòóðà íàãðåâà ïîðîøêà. Òàêîå èçìåíåíèå ïà-
ðàìåòðîâ ðåøåòêè ìåòàëëà ðàñòåò äî  îïðåäåëåí-
íîé ñòåïåíè, ïîêà íå íàñòóïèò ðàçðûâ àòîìíûõ
ñâÿçåé ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ â ðåøåòêå òèòàíà ñ
îñíîâíûì ìåòàëëîì. Äåéñòâèòåëüíî óñòàíîâëåíû
èçìåíåíèÿ êàê â ðàçìåðàõ  èíòåðôåðåíöèîííûõ
ëèíèé èññëåäóåìûõ ôàç, òàê è â ôàçîâîì ñîñòàâå.
Ñ óâåëè÷åíèåì òåìïåðàòóðû íàãðåâà èíòåðôåðåí-
öèîííûå ëèíèè èçó÷àåìûõ ôàç ñìåùàëèñü äî 4° â
ñòîðîíó óìåíüøåíèÿ óãëà îòðàæåíèÿ ðåíòãåíî-
âñêîãî ëó÷à (ðèñ. 6). Òàêîå ñìåùåíèå ìîæåò áûòü
âûçâàíî çíà÷èòåëüíûìè èñêàæåíèÿìè êðèñòàë-
ëîãðàôè÷åñêèõ îðèåíòèðîâàííûõ ïëîñêîñòåé â
ðåøåòêå α-Òi è îáðàçîâàíèåì íîâûõ ôàç íà ïî-

âåðõíîñòè ÷àñòèöû: ÒiO 2 è ÒiÍ, ÷òî ïîäòâåðæäå-

íî ïîÿâëåíèåì ýíäîòåðìè÷åñêèõ ïèêîâ íà äåðè-
âàòîãðàììå. Îäíîâðåìåííî èçìåíÿþòñÿ ðàçìåðû
èíòåíñèâíîñòè ëèíèé, îòðàæåííûõ ðåíòãåíîâñêèõ
ëó÷åé îò ðàçíûõ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñêî-
ñòåé.

Ðåíòãåíîãðàôè÷åñêèé àíàëèç òèòàíîâîãî ïî-
ðîøêà, êàê è ñïëàâà òèòàíà, èìååò ðÿä îñîáåííîñ-
òåé:

- áîëüøîå êîëè÷åñòâî ëèíèé íà ðåíòãåíîãðàì-
ìå, ïîëó÷åííûõ â ñòàíäàðòíûõ èçëó÷åíèÿõ;

- áëèçîñòü è ñîâïàäåíèå ëèíèé ðàçëè÷íûõ
ôàç.

Àòîìû ïðèìåñåé âíåäðåíèÿ, ðàñïîëàãàÿñü â
îêòàýäðè÷åñêèõ ïîðàõ áîêîâûõ ãðàíåé êðèñòàë-
ëè÷åñêîé ðåøåòêè òèòàíà èëè â äåôåêòíûõ ìåñ-
òàõ, óâåëè÷èâàþò ïàðàìåòð «c» ðåøåòêè.

Ðèñ. 6. Ðàñùåïëåíèå èíòåðôåðåíöèîííûõ ëèíèé è
ïîÿâëåíèå íîâûõ ôàç ïðè íàãðåâå:

à – ïîðîøîê äî íàãðåâà; á – ïîðîøîê ïîñëå íàãðåâà â
àòìîñôåðå ïå÷è

à

á

Ïîðîøîê ñîñòîèò èç ñðîñòêîâ êðèñòàëëîâ, èìå-
þùèõ ñóáçåðåííóþ ñòðóêòóðó. Ñðîñòêè èìåþò
áîëüøóþ ïðîòÿæåííîñòü ãðàíèöû çåðíà, ãäå ñî-
ñðåäîòî÷åíî ìíîãî äåôåêòîâ. Ïîýòîìó äëÿ íàñû-
ùåíèÿ òàêèõ êðèñòàëëîâ ãàçàìè ïîíàäîáèòñÿ ïî-
âûøåíèå òåìïåðàòóðû (ðèñ. 7).

Ðèñ. 7. Ìèêðîñòðóêòóðà  òèòàíîâîãî ïîðîøêà íà ïîâåðõ-
íîñòè ÷àñòèö:

à, á – äî íàãðåâà; â – ïîñëå íàãðåâà

 à × 30 á  × 1000    â    × 1000
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Âòîðîé èíòåðâàë (110 – 680 °Ñ) – äåãàçàöèÿ
ïîðîøêà. Ïðè ýòîì ïðîèñõîäèëî óìåíüøåíèå
ìàññû ïðîáû ïðè äîñòàòî÷íî äëèòåëüíîì âðåìå-
íè è îäíîâðåìåííîì ïîâûøåíèè òåìïåðàòóðû.
Òàêîé øèðîêèé äèàïàçîí òåìïåðàòóðû ñâÿçàí ñ
íåêîòîðûì çàòðóäíåíèåì â îñâîáîæäåíèè îêòà-
ýäðè÷åñêèõ ïîð îò àòîìîâ êèñëîðîäà, àçîòà è äð.
ïðèìåñåé âíåäðåíèÿ, èìåþùèõ áîëüøèé ðàçìåð
ðàäèóñà àòîìà, ÷åì ñàìà ïîðà â ìåòàëëå. Ýòî ñîîò-
âåòñòâîâàëî ñëåäóþùèì ïîêàçàòåëÿì: äåãàçàöèÿ
ïðîäîëæàëàñü 96 ìèí, òåìïåðàòóðà íàãðåâà ïå÷è
ïîâûñèëàñü íà 180 °Ñ – 570 °Ñ, à ìàññà ïîðîøêà
óìåíüøèëàñü íà 2,6 – 3,4 ìã. Ëèíèÿ ÄÒÀ íàãðå-
âà ïëàâíî ðîñëà. Ìàññà ïðîáû òèòàíîâîãî ïîðîøêà
ïðè äåãàçàöèè óìåíüøàåòñÿ äî ≈ 4,5%.

Òðåòèé èíòåðâàë – íàñûùåíèå ïîðîøêà êèñ-
ëîðîäîì èëè îêèñëåíèå ïîðîøêà (580 °Ñ–900 °Ñ).
Îí õàðàêòåðèçóåòñÿ íàëè÷èåì êàê ýíäîòåðìè÷åñ-
êîãî, òàê è ýêçîòåðìè÷åñêîãî ïèêîâ, êîòîðûå óêà-
çûâàþò, ÷òî ïðè òåìïåðàòóðàõ 700 – 900 °Ñ ïðî-
èñõîäÿò äâà ïðîòèâîïîëîæíûõ ïðîöåññà: îäèí
èäåò ñ ïîãëîùåíèåì òåïëà, à äðóãîé – ñ âûäåëå-
íèåì. Âî âñåõ ïîðîøêàõ ïðîöåññ îêèñëåíèÿ íà-
÷èíàåòñÿ äî òåìïåðàòóðû ïîëèìîðôíîãî ïðåâðà-
ùåíèÿ. Ýòî ìîæíî îáúÿñíèòü òåì, ÷òî â ïîðîø-
êàõ ïðèñóòñòâóåò äîñòàòî÷íîå êîëè÷åñòâî 0,083%
êèñëîðîäà è 0,01% àçîòà, êîòîðûå ïîâûøàþò òåì-
ïåðàòóðó ïåðåõîäà α- â β- ôàçó. Òàêîå êîëè÷å-
ñòâî êèñëîðîäà ñïîñîáíî îáðàçîâàòü ñ òèòàíîì
ïðè íàãðåâå â àòìîñôåðå ïå÷è íåóñòîé÷èâûå ñî-

åäèíåíèÿ TiÎ, Ti 2 Î, Ti 6 O, èìåþùèå î÷åíü íèç-

êóþ òåïëîòó îáðàçîâàíèÿ (33,44–125,4 êÄæ/ìîëü).
Â ïðîìûøëåííûõ ïîðîøêàõ îáðàçîâàíèå íåóñ-
òîé÷èâûõ ñîåäèíåíèé òèòàíà ñ êèñëîðîäîì ïðî-
äîëæàåòñÿ è ïîñëå îñòàíîâêè íàãðåâà ïå÷è. Òåì-
ïåðàòóðíûå èíòåðâàëû îêèñëåíèÿ íåðàâíîìåðíûå,
îíè çàâèñÿò îò ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñåé â ïîðîø-
êàõ. Ñêîðîñòü îêèñëåíèÿ  èõ ïðè ýòîì  ñîñòàâëÿ-
åò 10 ãðàä/ìèí. Óñòàíîâëåíî ïðîäîëæåíèå ðîñòà
ìàññû ïðîáû, êîòîðîå ïîäòâåðæäåíî äåðèâàòîã-
ðàâèìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì è ðåíòãåíîãðàôè÷åñ-
êèì îïðåäåëåíèåì ôàçîâîãî ñîñòàâà, îáðàçîâàâ-
øåãîñÿ íà ïîâåðõíîñòè îêñèãèäðèäíîãî ñëîÿ, ñî-

ñòîÿùåãî èç ÒiO 2 , TiO, TiH (ðèñ. 8). Ïîñëå íà-

ãðåâà è îõëàæäåíèÿ òèòàíîâîãî ïîðîøêà ìèê-
ðîòâåðäîñòü ÷àñòèö îñíîâíîãî ìåòàëëà ñîñòàâëÿëà
1896 ÌÏà, à ãàçîíàñûùåííîãî ñëîÿ – 16740 ÌÏà.

Ðèñ. 8. Ìèêðîñòðóêòóðà ýëåêòðîëèòè÷åñêîãî òèòàíîâîãî
ïîðîøêà ïîñëå íàãðåâà, × 300

Ïîñëå íàãðåâà òèòàíîâîãî ïîðîøêà â àòìîñ-
ôåðå ïå÷è íà ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö îáðàçîâàëèñü

ìåòàñòàáèëüíûå α ′′ -ôàçà è α 2 -Ti. Ìàðòåíñèò-

íàÿ α ′′ -ôàçà èìååò îðòîðîìáè÷åñêóþ êðèñòàë-
ëè÷åñêóþ ðåøåòêó è îòëè÷àåòñÿ îò ðåíòãåíî-
ãðàììû α-Ti ðàñùåïëåíèåì íåêîòîðûõ èíòåð-
ôåðåíöèîííûõ ëèíèé. Ðàñùåïëåíèå ðàñòåò ñ ïî-
ÿâëåíèåì íîâûõ ôàç è ñ óâåëè÷åíèåì ñîäåðæà-
íèÿ ïðèìåñåé âíåäðåíèÿ. Âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà
â ïå÷è ïðèâåëà ê òîìó, ÷òî íà ïîâåðõíîñòè ÷àñ-
òèö òèòàíîâîãî ïîðîøêà ìåòàëë âñòóïèë â ðå-

àêöèþ ñ êèñëîðîäîì, îáðàçóÿ îêñèä TiO 2 . Íà

ðåíòãåíîãðàììå îêñèä TiO õàðàêòåðèçóåòñÿ ïî-
ÿâëåíèåì ñèëüíûõ èíòåðôåðåíöèîííûõ ëèíèé
ïðè óãëàõ 13°40´ è 18°, îòðàæåííûõ îò êðèñòàë-
ëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñêîñòåé (110 è 101). Ïðè óã-
ëàõ 13–15° èíòåðôåðåíöèîííûå ëèíèè îêñèäà

TiO2 è α 2 -Ti òàê áëèçêî ðàñïîëîæåíû, ÷òî âîç-

ìîæíî ñîâïàäåíèå èõ.
Ïðè îõëàæäåíèè ïðîáû ïîðîøêà âìåñòå ñ ïå-

÷üþ óñòàíîâëåíî ïðîäîëæåíèå ñèíóñîèäàëüíîãî
èçìåíåíèÿ ìàññû ïîðîøêà (÷åðåäóþùåå ÿâëåíèå)
– äåãàçàöèÿ ñ îêèñëåíèåì.

Êàê òîëüêî ñ ïîíèæåíèåì òåìïåðàòóðû ïðî-
èñõîäèò óäàëåíèå âîäîðîäà èç êðèñòàëëè÷åñêîé
ðåøåòêè α-Ti, åãî ìåñòî çàíèìàåò êèñëîðîä è âåñ
ïðîáû íåçíà÷èòåëüíî, íî ðàñòåò. Ìîëåêóëû îêñè-
ãèäðèäíîãî ìîíîñëîÿ çàùèòíîé ïëåíêè íà ïî-
âåðõíîñòè ÷àñòèö íà÷èíàþò òåðÿòü ìåòàëëè÷åñ-
êóþ ñâÿçü ñ îñíîâíûì ìåòàëëîì, è ïî èñòå÷åíèè
íåêîòîðîãî âðåìåíè íàñòóïàåò  ïîëíûé ðàçðûâ
åãî ñ òèòàíîì. Ìîíîñëîé íåìåòàëëè÷åñêîãî ñîåäè-
íåíèÿ íà ïîâåðõíîñòè ÿâëÿåòñÿ õðóïêèì, íåïðî÷-
íûì, ëåãêî îòñëàèâàåòñÿ îò îñíîâû. Ïðè ýòîì ïî-
ðîøîê òåðÿåò ìàññó. Îäíàêî, îñâîáîæäåííàÿ îò
íåìåòàëëè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé ïîâåðõíîñòü ÷àñòèöû
ïîðîøêà  ñïîñîáíà âíîâü ïîãëîùàòü ãàçîâûå ïðè-
ìåñè.

Èòàê, ïðîâåäåííûìè èññëåäîâàíèÿìè ïî ãà-
çîíàñûùåíèþ òèòàíîâûõ ïîðîøêîâ ïðè íàãðåâå
â àòìîñôåðå ïå÷è óñòàíîâëåíî:

- òèòàíîâûå ïîðîøêè áîëåå àêòèâíî ïîãëî-
ùàþò ãàçû ïðè íàãðåâå, ÷åì ïðè êîìíàòíîé òåì-
ïåðàòóðå;

- ïðè íàãðåâå òèòàíîâûå ïîðîøêè ïðîõîäÿò
òðè ýòàïà èçìåíåíèé â ìàññå: íàñûùåíèå ïîâåð-
õíîñòè ÷àñòèö ãàçàìè, èîíàìè îñòàòêîâ ñîëåé, äå-
ãàçàöèÿ, îêèñëåíèå;

- íàãðåâ ïîðîøêà âûøå 500 °Ñ ïðèâîäèò ê
ñèëüíîìó îêèñëåíèþ  ÷àñòèö, ÷òî ñïîñîáñòâóåò
îáðàçîâàíèþ íîâûõ ôàç, õðóïêèõ íåìåòàëëè÷åñ-
êèõ ñîåäèíåíèé, êîòîðûå ñ òå÷åíèåì âðåìåíè îò-
ñëàèâàþòñÿ;

- íàñûùåíèå ïîðîøêà ãàçàìè çàâèñèò îò õè-
ìè÷åñêîãî, ôàçîâîãî ñîñòàâîâ, à òàêæå îò ñòðóê-
òóðû ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ.
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Áàáåíêî Î.Ï., Øàïîâàëîâà Î.Ì. Ïåðåòâîðåííÿ ïðè íàãð³â³ â òèòàíîâèõ ïîðîøêàõ
åëåêòðîë³òè÷íîãî ñïîñîáó âèðîáíèöòâà

Ó ðîáîò³ íàâåäåíî äîñë³äæåííÿ òèòàíîâèõ ïîðîøê³â ïðîìèñëîâîãî åëåêòðîë³òè÷íîãî
ñïîñîáó âèðîáíèöòâà ïðè íàãð³â³ â àòìîñôåð³ ï³÷³. Âñòàíîâëåíî, ùî íàñè÷åííÿ ïîðîøê³â
ãàçàìè ìàº ñèíóñî¿äàëüíèé õàðàêòåð. Äîñë³äæåí³ äèôåðåíö³àëüíî-òåðìîãðàâ³ìåòðè÷í³ õà-
ðàêòåðèñòèêè òèòàíîâèõ ïîðîøê³â ïðè íàãð³â³ äî òåìïåðàòóðè ïîë³ìîðôíîãî ïåðåòâîðåí-
íÿ é îõîëîäæåííÿ. Âèçíà÷åíî ³íòåðâàëè òåìïåðàòóð íàñè÷åííÿ é äåãàçàö³¿ ïîðîøê³â òè-
òàíà ïðè íàãð³â³.

Êëþ÷îâ³ ñëîâà: òèòàíîâ³ ïîðîøêè, íàãð³â, îõîëîäæåííÿ, åëåêòðîë³òè÷íèé ñïîñ³á âèðîá-
íèöòâà, íàñè÷åííÿ ãàçîì, ïîë³ìîðôíå ïåðåòâîðåííÿ, äèôåðåíö³àëüíî-òåðìîãðàâ³ìåòðè÷íèé
àíàë³ç.

Babenko E., Shapovalova O. Transformations at heating in titanic powders by industrial
electrolytic method

We have studied titanium powders obtained by industrial electrolytic method of production
when heated in the furnace. It was established that the saturation of powder gases has a
sinusoidal character. We have also studied differential thermogravimetric characteristics of
titanium powders heated to a temperature of polymorphous transformation and consequent cooling.
We have established the temperature ranges of saturation and degassing of the titanium powders
during the process of heating.

Key words: titanium powders, heated, consequent cooling, by industrial electrolytic method, the
saturation of gases, differential thermogravimetric characteristics.




