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Досліджено вплив режиму високовольтної електророзрядної обробки вихідної по-
рошкової шихти у гасі та етиловому спирті на структуру, фазовий склад, твердість, 
мікротвердість, зносо- та корозійну стійкість металоматричних композитів системи 
Ti–TiC, консолідованих методом іскрового плазмового спікання. Показано, що за 
використання електродної системи типу “вістря–площина” в середовищі гасу та 
спирту збільшення питомої енергії до 20 MJ/kg призводить до накопичення вільного 
вуглецю, що негативно впливає як на іскрове плазмове спікання, так і на властивості 
отриманого металоматричного композита. 

Ключові слова: іскрове плазмове спікання, металоматричний композит, високо-
вольтний електричний розряд, нановуглець, електророзрядне диспергування, титан, 
плазма, плазмові технології. 

The impact of the regime of high voltage electric discharge treatment of the initial powder 
mixture in kerosene and ethanol on the structure, phase composition, hardness, microhard-
ness, wear resistance and corrosion resistance of Ti–TiC metal matrix composites, conso-
lidated using the method of spark plasma sintering, is investigated. It is shown, that the 
increase of specific treatment energy to 20 MJ/kg while using the “point–plane” type 
electrode system in the medium of kerosene or ethanol leads to the accumulation of free 
carbon, which causes negative impact on the process of spark plasma sintering as well as 
on the properties of obtained metal matrix composite. 

Keywords: spark plasma sintering, metal matrix composite, high voltage electric dis-
charge, nanocarbon, electric discharge dispersion, titanium, plasma, plasma technology. 

Вступ. Металоматричні композити (ММК) на основі системи Ti–TiC широ-
ко впроваджені в таких сферах промисловості, як аерокосмічна індустрія [1], 
автомобільна та військова промисловість, медицина [2], морська індустрія [3] та 
багатьох інших. Ці матеріали характеризуються поєднанням високих показників 
твердості, міцності та зносостійкості за абразивного зношування із невеликою 
питомою вагою та коефіцієнтом термічного розширення і відносно невисокою 
собівартістю [1–6]. 

Наразі ММК на основі титанової матриці, зміцнені карбідом титану, отриму-
ють методами гарячої екструзії [1], лазерного плавлення [4], самопоширювального 
високотемпературного синтезу (СВС) [5], електроспікання імпульсним струмом 
[2], ізотермічного спікання [3], іскрового плазмового спікання (ІПС) та ін. [1–6]. 
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Міцність, твердість, зносостійкість та інші властивості ММК, одержаних ме-
тодами порошкової металургії, залежать як від використаного для їх отримання 
методу консолідації, так і від технології підготовки порошків. В Інституті ім-
пульсних процесів і технологій НАН України (ІІПТ) створено енергоефективну 
технологію підготовки вихідних порошків металів та надтвердих матеріалів ме-
тодом обробки високовольтним електричним розрядом (ВЕР) у вуглеводневій 
рідині [7–10], яка дає змогу об’єднати диспергування частинок порошку та син-
тез зміцнювальної карбідної фази.  

Для збереження отриманої під час підготовки дисперсної структури та фазо-
вого складу шихти у консолідованому ММК доцільно використовувати ІПС, яке 
відрізняється відносно невеликою тривалістю витримки за високої температури 
[7, 8]. 

На жаль, вплив режиму ВЕР-обробки на твердість та зносостійкість ММК 
системи Ti–TiC досліджений недостатньо. Тому встановлення зв’язку між пара-
метрами електророзрядної підготовки шихти та особливостями структуроутво-
рення ММК системи Ti–TiC є актуальною науковою задачею.  

Раніше досліджено [11] основні закономірності структуроутворення ММК 
системи Ti–TiC за ІПС при питомій енергії обробки ВЕР 10 MJ/kg порошкової 
шихти. Але результати праць [7–10] свідчать, що зі зростанням енергії обробки 
підвищується ефективність диспергування частинок порошку та збільшується 
кількість синтезованих карбідних фаз. Для енергоефективної технології, яка 
дасть змогу створювати ММК із оптимальним комплексом фізико-механічних та 
експлуатаційних властивостей, доцільно дослідити вплив зміни питомої енергії 
обробки порошкової шихти на структуру, фазовий склад та властивості консолі-
дованих ММК системи Ti–TiC. 

Мета роботи – дослідити вплив питомої енергії ВЕР-обробки вихідної по-
рошкової шихти на властивості ММК системи Ti–TiC, консолідованих методом 
ІПС. 

Методика досліджень. ІПС оброблених зразків виконували на розроблено-
му у ІІПТ НАН України комплексі “Гефест-10”, який дає змогу консолідувати 
порошки у графітових матрицях в умовах механічного навантаження у вакуумі 
пропусканням через порошкову засипку суперпозиції постійного та змінного 
(10 kHz) струмів сумарною амплітудою 1,1 kA за механічного навантаження до 
50 MPa [11]. 

Попередні дослідження [7, 8] показали, що для отримання дрібнозеренної 
структури матеріалу із вмістом TiC та збереження ультрадисперсного розміру 
(від 300 до 600 nm) частинок TiC швидкість нагрівання зразків повинна станови-
ти 10°С/s за швидкості зростання струму ∼ 25 A/s. Тривалість ізотермічної ви-
тримки при Т = 1100°С має бути не більше ніж 3 min, а механічне навантаження – 
максимальним (50 MPa). 

Твердість за Вікерсом визначали згідно з ДСТУ ISO 6507-1:2007 [7–10]. Для 
всіх консолідованих зразків ММК дослідили зносостійкість на експерименталь-
ній установці типу “палець–диск”. Мікротвердість визначали на приладі ПМТ-3 
згідно з ГОСТ 9450-76 [7–10] за навантаження 20 g. 

Методика випробування абразивним зношуванням наведена раніше [11]. 
Досліджували за таких умов: навантаження Р = 4,6 N, швидкість ковзання v = 
= 0,155 m/s, частота обертання n = 212 min–1, тип абразивної поверхні Корунд Р 320, 
температура навколишнього середовища T = 25°С. Тертя виконували на повітрі 
без змащування. 

Фазовий склад порошків та композитів досліджували методом рентгено-
фазового аналізу. Реєстрували дифрактограми за допомогою дифрактометра 
ДРОН-4-07 у CuKα-випромінюванні. Для зниження фону на дифрактограмах і 
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зменшення ймовірності появи β-ліній застосовували нікелевий β-фільтр. Іденти-
фікували фази на дифрактограмах за базами POW_COD [12]. Кількісний фазовий 
склад визначали, оцінюючи інтенсивність з використанням корундового числа 
RIR (Reference Intensity Ratio) [13] за програмою QualX [14]. Для визначення ін-
струментальної функції використовували еталон, виготовлений із кварцу. 

Фазовий склад композитів визначали методами рентгенофазового і мікро-
структурного аналізу та вимірюванням мікротвердості. 

Металографічний аналіз виконували за цифровими зображеннями, зробле-
ними на мікроскопах БІОЛАМ-І, ММО-1600, а також растровому електронному 
мікроскопі HIROX 5500 за допомогою програмного забезпечення ImageJ [15]. 
Під час досліджень використовували стандартні методики виготовлення шліфів 
та травлення у суміші азотної та плавикової кислот за співвідношення 3:1 і ви-
тримки 20…30 s [16, 17]. 

Отримані результати порівнювали із результатами праці [11], де досліджено 
основні закономірності структуроутворення ММК системи Ti–TiC при ІПС по-
рошкової шихти, обробленої ВЕР за питомої енергії 10 MJ/kg, із використанням 
електродних систем (ЕС) типу “вістря–площина” (В–П) та “тривістряний анод–
площина” (3В–П). Для забезпечення порівнянності результатів експерименталь-
них досліджень ВЕР-обробку здійснювали за режимів, які відрізнялись від режи-
мів у праці [11] лише значенням питомої енергії. 

Корозійну стійкість композитів системи Ti–TiC досліджували з використан-
ням моделі прискореної корозії та подальшого гравіметричного контролю, а саме 
періодичним зануренням зразка у 3,5%-ий розчин NaCl за температури 21°С за-
гальною тривалістю 1235 h (тривалість одного періоду занурення зразків у роз-
чин NaCl становила 247 h, між зануреннями замінювали корозивне середовище). 
Після останнього занурення зразки висушували упродовж 847 h за температури 
25°С. Далі продукти корозії видаляли з поверхні зразків в ультразвуковій ванні, 
після чого зразки зважували. Визначали індекс втрати маси: m = m0 – m1, де m0 – 
маса зразка до корозійного тесту, g, а m1 – після тесту та видалення продуктів 
корозії. Швидкість корозії оцінювали як K = m/(S·t), де S – площа поверхні зраз-
ка, m2, а t – загальна тривалість занурення зразка у корозивне середовище, h. Для 
кожного досліджуваного режиму обробки та подальшої консолідації виконували 
не менш, ніж п’ять дослідів. 

Результати досліджень та їх обговорення. Відповідно до отриманих зна-
чень дисперсності та концентрації карбіду титану, для відпрацювання режимів 
ІПС обрали шихту, отриману ВЕР-обробкою порошку титану в гасі і спирті за 
20 MJ/kg при запасеній енергії одиничного розряду W1 = 1 kJ (табл. 1).  

Таблиця 1. Режими ВЕР-обробки та подальшої консолідації порошку Ti  

№ 
шихти 

Середовище Тип ЕС 
W1, 
 kJ  

Ws,  
MJ/kg 

СТіС, 
 %  

Режим ІПС 

1 спирт В–П 23 

2 гас В–П 21 

3 гас 3В–П 

1 20 

22 

T = 1100°С, 
τ = 180 s 

 
Порівняли властивості матеріалів, отриманих із шихти, синтезованої в спир-

ті та гасі з питомою енергією ВЕР-обробки 20 MJ/kg (шихта № 1 та № 2, табл. 1) 
та 10 MJ/kg [11]. Структура матеріалу, виготовленого з шихти № 1 та № 2 
(табл. 1 та рис. 1), характеризується агломератами зміцнювальних частинок TiC 
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розміром від 2 до 5 µm (темна фаза), які розподілені у титановій матриці з розмі-
ром зерна до 20 µm (світла фаза).  

 

Рис. 1. Структури матеріалу Ti–TiC, отриманого ІПС:  
а, b – шихта № 1 та 2 (див. табл. 1), відповідно;  

c, d – шихта № 1 та 2 (SEM), відповідно;  
e, f – шихта № 1 та 2 після дослідження корозійної стійкості, відповідно. 

Fig. 1. Structure of Ti–TiC material, obtained by spark plasma sintering (SPS):  
a, b – powder mixture № 1 and 2 (see Table 1) respectively;  

c, d – powder mixture № 1 and 2 (SEM) respectively;  
e, f – powder mixture № 1 and 2 after corrosion resistance test, respectively. 

Кількість карбіду титану (рис. 2а) у зразках ММК, отриманих із шихти № 1, 
∼ 47%, а у зразках із шихти № 2 ∼ 87%.  

Розмір окремих зміцнювальних частинок лежить в діапазоні від 300 nm до 
3 µm (рис. 1с, d). Твердість отриманого з шихти № 1 ММК за Вікерсом 8,8 GPa 
(рис. 3a). Мікротвердість матриці цього ММК HV = 12 GPa, а дисперснозміцню-
вальних частинок HV = 28 GPa (рис. 3b). 

За результатами рентгенофазового аналізу кількість карбіду титану (рис. 2b) 
у зразках зі шихти № 2 ∼ 87%. Розмір зміцнювальних частинок (темна фаза) не 
перевищує 5 µm, розмір титанових зерен (світла фаза) ≤ 10 µm. Твердість отри-
маного з такої шихти матеріалу за Вікерсом 4,8 GPa (рис. 3a). Мікротвердість 
матриці HV = 3,4 GPa, а мікротвердість дисперснозміцнювальних частинок  
HV = 7,8 GPa (рис. 3b).  
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Рис. 2. Фазовий склад матеріалу Ti–TiC, 
отриманого ІПС: a – шихта № 1;  

b – № 2; c – № 3 (� – Ti, � – TiC). 

Fig. 2. Phase composition of Ti–TiC 
material, obtained by SPS:  
a – powder mixture № 1;  

b – № 2; c – № 3 (� – Ti, � – TiC). 

 

 
Рис. 3. Твердість за Вікерсом (a) та мікротвердість фаз (b:  – матриці,  

 – дисперснозміцнювальних частинок) матеріалу Ti–TiC,  
отриманого ІПС: 1–3 – номери шихт відповідно до табл. 1. 

Fig. 3. Vickers hardness (a) and microhardness of phases (b:  – matrix microhardness,  
 – disperse inclusions microhardness) of Ti–TiC material, obtained by SPS:  

1–3 – powder mixture numbers according to Table 1. 

 Вплив зростання питомої енергії обробки з 10 до 20 MJ/kg на збільшення 
кількості синтезованого TiC (з 15 до 22%) при ВЕР-обробці порошку титану в 
гасі з використанням ЕС 3В–П розглянуто на прикладі шихти № 3. Структура 
матеріалу зі шихти № 3 (див. табл. 1 та рис. 4) характеризується титановою мат-
рицею (світла фаза) зі зерном діаметром до 30 µm та рівномірно розподіленими 
зміцнювальними частинками розміром від 3 до 5 µm (темна фаза). Кількість 
карбіду титану (див. рис. 2c) у зразках ∼ 25%. Твердість матеріалу за Вікерсом 
4,8 GPa (рис. 3a). Мікротвердість матриці HV = 5,4 GPa, а мікротвердість дис-
перснозміцнювальних частинок HV = 10 GPa (рис. 3b). Таку різницю у мікротвер-
дості матриці та зміцнювальної фази між матеріалами системи Ti–TiC, отримани-
ми спіканням шихти після ВЕР-обробки за різних режимів можна пояснити як 
різними розмірами зерен, так і гомогенністю синтезованого TiC [18].  

На рис. 5 наведено результати зміни кількості карбіду титану після ІПС по-
рошкової шихти. Режим обробки шихти № 3 дозволив створити такі умови ВЕР, 
що майже весь синтезований вуглець був зв’язаний титаном ще на стадії електро-
розрядної обробки порошку титану. Режими ВЕР-обробки для шихти № 1, № 2 
дали змогу синтезувати значну кількість нановуглецю, ∼ 50 та ∼ 30% якого, від-
повідно, було зв’язано титаном. Як видно з рис. 2с, значна кількість вуглецю за-
лишилась у вигляді рентгеноаморфної фази (незважаючи на те, що кількість TiC 
досягла 87%, рис. 5) після консолідації методом ІПС. 
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Рис. 4. Структури матеріалу Ti–TiC, консолідованого зі шихти № 3  

(ВЕР у гасі із використанням ЕС типу 3В–П, див. табл. 1): a – оптична мікроскопія;  
b, c – електронна мікроскопія (SEM); d – електронна мікроскопія (SEM)  

після дослідження корозійної стійкості. 

Fig. 4. Structure of Ti–TiC material, consolidated from powder mixture № 3 (high-voltage 
electric discharge (HVED) in kerosene with the use of 3P–P type electrode systems (ES),  

see Table 1): a – optical microscopy; b, c – electron microscopy (SEM);  
d – electron microscopy (SEM) after corrosion resistance test. 

Рис. 5. Кількість карбіду титану, 
синтезованого при ВЕР ( ) та після ІПС ( ): 

1–3 – номери шихти відповідно до табл. 1. 

Fig. 5. Quantity of titanium carbide,  
synthesized during HVED ()  

and after SPS (): 1–3 – powder mixtures 
numbers according to Table 1. 

 

Наведено (табл. 2) результати трибологічних досліджень. За впливу ВЕР на 
частинки порошку відбувається локальний перегрів матеріалу на межі поділу з 
переходом у газоподібну фазу, синтезом та подальшою конденсацією утвореної 
сполуки, розмір таких частинок не перевищує десятків нанометрів [19]. Під час 
ІПС карбідні фази синтезуються внаслідок СВС між вільним вуглецем та тита-
ном. Він має неконтрольований характер, а продуктом його синтезу є агломеро-
вані неоднорідні сполуки з малою густиною та низькими показниками механіч-
них характеристик, які суттєво погіршують властивості ММК, консолідованого 
ІПС (табл. 2). Зразки № 1 та № 2 мали схожі структурні характеристики – в них 
були близькі розміри зерен матриці, а також частинок TiC. Але збільшення кіль-
кості негомогенного TiC, синтезованого при СВС під час ІПС зразка із шихти 
№ 2, призвело до помітного зниження його зносостійкості. 

Порівняння зносостійкості зразків ММК системи Ti–TiC, отриманих ІПС 
шихти після ВЕР-обробки при Ws = 20 та 10 MJ/kg [11], свідчить про те, що збіль-
шення питомої енергії обробки не призводить до суттєвого її зростання. Зносо-
стійкість усіх зразків, отриманих із шихти, обробленої при Ws = 20 MJ/kg, знахо-
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диться на рівні зразків ММК, отриманих із шихти після ВЕР-обробки у гасі із ви-
користанням ЕС типу В–П та 3В–П при Ws = 10 MJ/kg. При цьому зносостійкість 
зразка, консолідованого зі шихти, обробленої ВЕР у етанолі при Ws = 10 MJ/kg із 
використанням ЕС типу В–П суттєво перевищує зносостійкість усіх інших зраз-
ків, розглянутих тут та в праці [11], та становить 10 m/mg, що відповідає інтен-
сивності зношування 0,1 mg/m. 

Таблиця 2. Зносостійкість консолідованих зразків 

№ 
шихти 

Режим обробки 
Втрата 
ваги, mg 

Інтенсивність 
зношування, mg/m 

Зносостійкість, 
m/mg 

1 
Етиловий спирт, ЕС 
В–П, Ws = 20 MJ/kg 

24,2 0,56 1,77 

2 
Гас, ЕС В–П,  
Ws = 20 MJ/kg 

28,7 0,67 1,49 

3 
Гас, ЕС 3В–П,  
Ws = 20 MJ/kg 

25,2 0,59 1,7 

 
Таким чином, для отримання однорідного композита пріоритетним є досяг-

нення максимального карбідоутворення на стадії ВЕР-обробки. Це можна досяг-
ти через варіювання середовищем, типом електродної системи, кількістю енергії 
та методом її підведення.  

Як показано раніше [11], консолідація суміші Ti–TiC після ВЕР-обробки з 
питомою енергією 10 MJ/kg у етиловому спирті із використанням електрода типу 
В–П не призводить до зміни вмісту ТіС, що свідчить про відсутність залишку 
вільного вуглецю у порошку після обробки. Але ВЕР-обробка з питомою енер-
гією 20 MJ/kg в середовищі як гасу, так і спирту призводить до накопичення віль-
ного вуглецю, що негативно впливає як на ІПС, так і на властивості отриманого 
ММК. Присутність залишкового вуглецю підтверджує те, що після ІПС порошку, 
обробленого при Ws = 20 MJ/kg, кількість ТіС у отриманому ММК зростає майже 
у два рази порівняно із кількістю ТіС у порошку Ti після ВЕР-обробки. 

Збільшення енергії обробки порошку в гасі з 10 до 20 MJ/kg за використання 
ЕС 3В–П дає змогу поліпшити фізико-механічні властивості ММК, консолідова-
ного ІПС. Так, зносостійкість матеріалів збільшується з 1,39 до 1,7 m/mg, а твер-
дість за Вікерсом – від 3,6 до 4,8 GPa [11]. Це пов’язано із змінами структурних 
характеристик та фазового складу досліджених ММК [20]. 

Результати дослідження корозійної стійкості свідчать, що швидкість корозії 
ММК, отриманих ІПС порошкової суміші після ВЕР-обробки у етанолі з ЕС  
В–П, вища, ніж у зразків ММК, отриманих аналогічно у гасі із ЕС В–П та 3В–П 
(табл. 3). Найвірогідніша причина такого результату – відмінність між структура-
ми ММК. Так, у ММК, отриманому із шихти № 1, розмір частинок TiC є наймен-
шим серед досліджених зразків та знаходиться у діапазоні між 300 nm та 3 µm,  
а розмір агломератів цих частинок становить від 50 до 100 µm. Тому контактна 
поверхня зразків цього ММК є більшою, ніж інших досліджених зразків.  

Зразки ММК, отримані після ІПС суміші порошків, оброблених ВЕР у гасі 
за режимів № 2 та № 3, мають нижчу швидкість корозії. Це можна пояснити 
більшими розмірами частинок TiC та їх агломератів у структурі цих зразків (див. 
рис. 1 та 4), що призводить до зменшення поверхні контакту зразка зі середови-
щем, яке спричинює корозію. Відомо [21, 22], що збільшення кількості TiC у 
складі ММК призводить до зростання їхньої пористості, яка своєю чергою є важ-
ливою умовою для розвитку корозії.  
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Таблиця 3. Швидкість корозії консолідованих зразків 

№ шихти Режим обробки Швидкість корозії, g/(m2·h) 

1 Етиловий спирт, ЕС В–П, Ws = 20 MJ/kg 2,425 

2 Гас, ЕС В–П, Ws = 20 MJ/kg 1,196 

3 Гас, ЕС 3В–П, Ws = 20 MJ/kg 2,099 

 
Найбільшу серед розглянутих зразків кількість частинок вільного нановуг-

лецю, який не вступив в реакцію карбідизації, спостерігаємо за режиму № 1, що 
призводить до утворення більшої, ніж у інших зразках, кількості пор за спікання. 
Вуглець є досить крихким та добре розчиняється у середовищі NaCl [21], тому і 
швидкість корозії після обробки в режимі № 1 є вищою. 

На рис. 1e, f та рис. 4e наведено електронні зображення поверхневого шару 
зразків ММК, отриманих з шихти № 1, 2 та 3 відповідно, після дослідження коро-
зійної стійкості. Результати свідчать, що внаслідок корозії карбідна сітка, яка 
існувала на поверхні зразків ММК, розчиняється у корозивному середовищі. 
Результати порівняння корозійної стійкості зразків ММК системи Ti–TiC, отри-
маних ІПС шихти після ВЕР-обробки при Ws = 20 та 10 MJ/kg [11] свідчать, що 
збільшення питомої енергії обробки не призводить до суттєвих її змін. 

ВИСНОВКИ  
Встановлено, що консолідація суміші Ti–TiC після ВЕР-обробки у гасі з пи-

томою енергією 20 MJ/kg та типом електрода В–П дає змогу збільшити вміст ТіС 
з 21 до 87%, що свідчить про присутність у складі матеріалу залишкового вугле-
цю, який вступає в реакцію карбідизації із частинками Ti під час ІПС. За такої ж 
обробки у етиловому спирті кількість ТіС зростає майже у два рази. Використан-
ня електродної системи типу 3В–П при обробці порошку Ti у гасі не показало 
тенденції до збільшення вмісту TiC після консолідації, що свідчить про відсут-
ність залишкового вуглецю після ВЕР-обробки. Своєю чергою, відсутність 
залишкового вуглецю дає змогу збільшити зносостійкість з 1,39 до 1,7 m/mg та 
твердість з 3,6 до 4,8 GPa для ММК, синтезованого ІПС з шихти, отриманої ВЕР-
синтезом із питомою енергією обробки 10 MJ/kg та 20 MJ/kg відповідно. Показа-
но, що за використання ЕС типу В–П у середовищі гасу та спирту збільшення 
питомої енергії до 20 MJ/kg призводить до накопичення вільного вуглецю, що 
негативно впливає як на ІПС, так і на властивості отриманого ММК. Збільшення 
питомої енергії обробки до 20 MJ/kg не призводить до суттєвого збільшення зно-
состійкості. Найбільшою з досліджених зразків зносостійкістю, а саме 10 m/mg, 
характеризується ММК, отриманий із шихти, обробленої ВЕР у етанолі при  
Ws = 10 MJ/kg із використанням ЕС типу В–П. Зразки ММК, отримані із порош-
кової суміші після ВЕР-обробки у етанолі із ЕС В–П, мають меншу корозійну 
стійкість, ніж зразки, отримані після ВЕР-обробки у гасі в аналогічних умовах. 
Показано, що за використання ЕС типу В–П у середовищі спирту та збільшення 
питомої енергії обробки до 20 MJ/kg у складі ММК накопичується вільний вуг-
лець, який негативно впливає на корозійну стійкість отриманого матеріалу. 
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