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基于氢化脱氢热循环烧结工艺制备钛合金

或钛基复合材料的方法及其产品

(57)摘要

本发明公开一种基于氢化脱氢热循环烧结

工艺制备钛合金或钛基复合材料的方法及其产

品，包括以下步骤：(1)将原料混粉并模压或冷等

静压成型，其中原料包含钛粉或氢化钛粉中一种

或两种组合、以及中间合金粉(或制备钛基复合

材料还需要添加陶瓷增强相粉末)；(2)热循环：

在真空环境下加热至材料相变点温度以上保温

进行预烧结，炉冷至材料相变点温度以下，本步

骤进行一次或多次循环；(3)氢化‑脱氢循环：通

入高纯度氢气使氢气浓度达到30at.％以上并保

温，随后抽出炉内氢气保持真空，本步骤进行一

次或多次循环；本发明优点是在于实现短工艺流

程制备细晶、高致密度的钛合金及钛基复合材

料。
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1.一种基于氢化脱氢热循环烧结工艺制备钛合金的方法，其特征在于包括以下步骤：

(1)将原料混粉并模压或冷等静压成型，其中原料包含钛粉或氢化钛粉中一种或两种

组合、以及中间合金粉；

(2)本步骤(2)包括步骤(2a)热循环和步骤(2b)氢化‑脱氢循环，且步骤(2a)和步骤

(2b)不分先后顺序进行；所述步骤(2a)热循环：在真空环境下加热至材料相变点温度以上

保温进行预烧结，炉冷至材料相变点温度以下，本步骤进行一次或多次循环；

所述步骤(2b)氢化‑脱氢循环：通入高纯度氢气使氢气浓度达到30at.％以上并保温，

随后抽出炉内氢气保持真空，本步骤进行一次或多次循环；

(3)加热至材料相变点温度以上保温进行最终烧结，得到钛合金成品。

2.根据权利要求1所述的方法，其特征在于：所述的真空环境为小于1*10‑3pa。

3.一种如权利要求1‑2之一所述的方法所制备的钛合金。

4.一种基于氢化脱氢热循环烧结工艺制备钛基复合材料的方法，其特征在于包括以下

步骤：

(1)将原料混粉并模压或冷等静压成型，其中原料包含钛粉或氢化钛粉中一种或两种

组合、以及中间合金粉和陶瓷增强相粉末；

(2)本步骤(2)包括步骤(2a)热循环和步骤(2b)氢化‑脱氢循环，且步骤(2a)和步骤

(2b)不分先后顺序进行；

所述步骤(2a)热循环：在真空环境下加热至材料相变点温度以上保温进行预烧结，炉

冷至材料相变点温度以下，本步骤进行一次或多次循环；

所述步骤(2b)氢化‑脱氢循环：通入高纯度氢气使氢气浓度达到30at.％以上并保温，

随后抽出炉内氢气保持真空，本步骤进行一次或多次循环；

(3)加热至材料相变点温度以上保温进行最终烧结，得到钛基复合材料。

5.根据权利要求4所述的方法，其特征在于：所述的真空环境为小于1*10‑3pa。

6.一种如权利要求4‑5之一所述的方法所制备的钛基复合材料。
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基于氢化脱氢热循环烧结工艺制备钛合金或钛基复合材料的

方法及其产品

技术领域

[0001] 本发明属于粉末冶金材料领域，具体是指一种基于氢化脱氢热循环烧结工艺制备

钛合金或钛基复合材料的方法及其产品。

背景技术

[0002] 钛合金及钛基复合材料因优异的机械性能被广泛应用于航空航天、军事、医疗器

械等尖端科技领域。然而高昂的生产成本和复杂的制备工艺限制了这种材料大范围的应用

推广和商业上的成功。在传统铸造工艺中，钛合金及钛基复合材料在熔融状态下几乎可与

所有耐火材料和气体发生反应生成杂质，导致材料力学性能严重下降。因此需要在惰性气

氛保护下进行真空熔炼，这不仅产生了高昂的生产费用且大量铸造缺陷的存在也需要二次

加工或热处理进行调节。

[0003] 基于混合元素粉末冶金(BEPM)法的压制‑恒温无压真空烧结工艺已被证明可大幅

度降低钛合金及钛基复合材料的生产成本。然而恒温无压真空烧结工艺烧结后的钛合金及

钛基复合材料存在晶粒粗大、增强相增长难以控制、致密度较低，不规则形状的孔隙会导致

应力集中等缺陷。现有技术中，通常的解决方案是提高烧结温度或延长保温时间，这些方案

虽可提高致密度、提升成分均匀性，但却会导致β相粗化长大；反之，若降低烧结温度或缩短

保温时间会导致孔隙难以愈合、成分偏析严重，通常需要额外的热机械加工来改善气孔缺

陷、细化晶粒才能满足应用要求，这无疑削弱了该工艺的成本优势。

[0004] 置氢烧结工艺(HSPT)采用高温氢气气氛烧结与长时间的低温时效热处理；高温烧

结中氢原子在基体中的扩散会大幅加速合金元素与钛基体的扩散速率，导致原始β晶粒的

异常粗大，增加了烧结控制的复杂性；长时间的低温时效热处理拉长了生产周期，降低了生

产效率，不利于实际生产。

发明内容

[0005] 本发明的目的是为了克服现有技术存在的缺陷和不足：恒温无压真空烧结存在晶

粒生长粗大、增强相增长难以控制、致密度较低，孔隙形状不规则导致应力集中等缺陷；置

氢烧结工艺存在原始β晶粒粗大、工艺周期长能耗大的问题。本发明提供一种基于低成本混

合元素粉末冶金法，采用氢化脱氢热循环烧结工艺制备钛合金及钛基复合材料的方法及其

产品，该方法能够实现低成本、短工艺流程制备细晶、高致密度的钛合金或钛基复合材料。

[0006] 为实现上述目的，本发明的第一个方面是提供一种基于氢化脱氢热循环烧结工艺

制备钛合金的方法，其技术方案是包括以下步骤：

[0007] (1)将原料混粉并模压或冷等静压成型，其中原料包含钛粉或氢化钛粉中一种或

两种组合、以及中间合金粉；

[0008] (2)本步骤(2)包括步骤(2a)热循环和步骤(2b)氢化‑脱氢循环，且步骤(2a)和步

骤(2b)不分先后顺序进行；
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[0009] 热循环：在真空环境下加热至材料相变点温度以上保温进行预烧结，炉冷至材料

相变点温度以下，本步骤进行一次或多次循环；

[0010] 氢化‑脱氢循环：通入高纯度氢气使氢气浓度达到30at.％以上并保温，随后抽出

炉内氢气保持真空，本步骤进行一次或多次循环；

[0011] (3)加热至材料相变点温度以上保温进行最终烧结，得到钛合金成品。

[0012] 另外本发明还提供一种基于氢化脱氢热循环烧结工艺制备钛基复合材料的方法，

包括以下步骤：

[0013] (1)将原料混粉并模压或冷等静压成型，其中原料包含钛粉或氢化钛粉中一种或

两种组合、以及中间合金粉和陶瓷增强相粉末；

[0014] (2)本步骤(2)包括步骤(2a)热循环和步骤(2b)氢化‑脱氢循环，且步骤(2a)和步

骤(2b)不分先后顺序进行；

[0015] 热循环：在真空环境下加热至材料相变点温度以上保温进行预烧结，炉冷至材料

相变点温度以下，本步骤进行一次或多次循环；

[0016] 氢化‑脱氢循环：通入高纯度氢气使氢气浓度达到30at.％以上并保温，随后抽出

炉内氢气保持真空，本步骤进行一次或多次循环；

[0017] (3)加热至材料相变点温度以上保温进行最终烧结，得到钛基复合材料。

[0018] 进一步设置上述方法的所述的真空环境为小于1*10‑3pa。

[0019] 另外，本发明还提供一种基于上述方法所制备的钛合金或钛基复合材料。

[0020] 本发明的创新机理和有益效果是：

[0021] 预烧结过程中，粉末压坯内的合金元素/陶瓷增强相颗粒与钛基体发生初步扩散

不仅可提高材料组织均匀性，而且使压坯的粉末颗粒间彼此相通的细孔结构演变为更高密

度的等轴分离孔隙，有利于后续氢气烧结中氢在基体中的扩散固溶效果。

[0022] 大量高密度的晶格缺陷可显著提高烧结活性已成为广泛共识。氢化‑脱氢过程利

用氢在钛中的可逆合金化使氢元素在钛基体中发生固溶/脱附行为从而引起相变、缺陷运

动以及组织的改变。氢是钛的活跃β稳定元素，可显著降低α/β相变温度从而使βH和δ‑TiHx

显著增多。大量βH和δ‑TiHx和未被氢化部分即原始α和β相之间晶格大小差异，会使钛合金

晶格内部的位错等晶格缺陷数量剧烈增加；促进元素扩散加速，提高组织均匀性，细化晶

粒，起到加速烧结致密进程的作用。氢在晶界扩散速度远大于晶内扩散速度，因此氢化‑脱

氢循环可有效愈合偏聚于晶界处的气孔。

[0023] 热循环工艺使材料在相变点温度附近反复产生相变和体积变化，影响材料颗粒内

部的结构，因此可有效修复颗粒内部的孔隙缺陷并细化粗大颗粒成为若干细小晶粒组织。α

相(hcp)和β相(bcc)晶体结构不同，相变过程中在宏观上会引起剧烈的体积变化，微观上形

成犬牙交错的α/β相致密网络，促进晶体缺陷的增殖和扩展，从而加速扩散过程，提高烧结

致密度。

[0024] 最终烧结过程可进一步利用组织结构中存在的缺陷提升烧结活性，使元素充分扩

散均匀，有效修复愈合孔隙结构，提升组织均匀程度和致密度。

[0025] 基于上述表述可认为，基于混合元素粉末冶金法的压制‑氢化脱氢热循环烧结工

艺可在低成本‑短流程工艺条件下，有效控制晶粒尺寸、修复愈合晶粒内部及晶界处的孔隙

使材料致密度提高，机械性能得到明显改善。
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附图说明

[0026] 为了更清楚地说明本发明实施例或现有技术中的技术方案，下面将对实施例或现

有技术描述中所需要使用的附图作简单地介绍，显而易见地，下面描述中的附图仅仅是本

发明的一些实施例，对于本领域普通技术人员来讲，在不付出创造性劳动性的前提下，根据

这些附图获得其他的附图仍属于本发明的范畴。

[0027] 图1本发明氢化脱氢热循环烧结工艺流程图；

[0028] 图2本发明实施例1的Ti6Al4V烧结态金相显微图，其中烧结工艺设置：(A)1250℃‑

4h(B)HT1100；

[0029] 图3本发明实施例2的Ti6Al4V‑10vol％TiB烧结态金相显微图，其中烧结工艺设

置：(A)1250℃‑4h(B)HT1200。

具体实施方式

[0030] 为使本发明的目的、技术方案和优点更加清楚，下面将结合附图对本发明作进一

步地详细描述。

[0031] 实施例1(制备Ti6Al4V钛合金)

[0032] 采用～88um氢化钛(TiH2)与～63um铝矾中间合金粉末按Ti6Al4V的质量比例在氩

气保护下混粉6h后600Mpa模压成形送入烧结炉。当真空度达到1*10‑3pa以下开始以10℃/

min速度升温至1100℃保温30min；随后炉冷至850℃开始氢化脱氢循环：通入高纯氢气使氢

气分压达到50kpa氢化45min后抽走氢气真空保温30min。重复两次氢化脱氢循环后以10℃/

min速度升温至1100℃保温30min；随后开始热循环：炉冷至850℃以20℃/min速度升温至

1100℃。重复5次热循环后在1100℃保温2h完成最终烧结。烧结工艺简称“HT1100”。另外，本

实施例热循环和氢化‑脱氢循环也可以换个顺序进行。

[0033] 具体烧结工艺件表1所示：

[0034] 表1

[0035]

[0036] 实施例2(制备Ti6Al4V/TiB钛合金复合材料)

[0037] 采用～88um氢化钛(TiH2)、～63um铝矾中间合金粉和～15um二硼化钛(TiB2)粉末

按Ti6Al4V‑10vol％TiB的质量比例在氩气保护下混粉8h后600Mpa模压成形送入烧结炉。当

真空度达到1*10‑3pa以下开始以10℃/min速度升温至1200℃保温30min；随后炉冷至850℃

开始氢化脱氢循环：通入高纯氢气使氢气分压达到50kpa氢化45min后真空去氢30min。重复

两次氢化脱氢循环后以10℃/min速度升温至1200℃保温30min；随后开始热循环：炉冷至

850℃以20℃/min速度升温至1200℃。重复5次热循环后在1200℃保温2h完成最终烧结。烧

结工艺简称“HT1200”。另外，本实施例热循环和氢化‑脱氢循环也可以换个顺序进行。
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[0038] 具体烧结工艺件表2所示：

[0039] 表2

[0040]

[0041] 以上所揭露的仅为本发明较佳实施例而已，当然不能以此来限定本发明之权利范

围，因此依本发明权利要求所作的等同变化，仍属本发明所涵盖的范围。
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图1

图2

图3
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