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摘要：目的 研究烧结温度、升温速率、压制压力分别对 TiH2 粉末压坯脱氢相演变过程以及显微组织的影响

规律。方法 采用氢化钛（TiH2）粉末为原料，经过压制和真空烧结制备粉末冶金 Ti 材料，结合原位中子粉

末衍射、差示扫描量热法等技术，表征 TiH2 粉末压坯在烧结过程中的显微形貌及相变过程。结果 在真空烧

结条件下，TiH2 粉末压坯的脱氢相变反应过程为：δ-Ti(H)→δ-Ti(H)+α-Ti(H)→δ-Ti(H)+β-Ti(H)+α-Ti(H)→β-Ti 

(H)+α-Ti(H)+α-Ti→α-Ti；升温速率的增加会延缓 TiH2 的相变过程及动力学。结论 TiH2 粉末坯体的压制压力

越大，烧结时 TiH2 脱氢并释放氢气导致坯体内部的气压越高，从而导致 TiH2 坯体的烧结致密化程度较低。 
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ABSTRACT: The work aims to investigate the effects of sintering temperature, heating rate, and compaction pressure on the 

dehydrogenation and microstructure of TiH2 powder sintering. With TiH2 as raw material, powder metallurgy Ti material was 

prepared by compaction and vacuum sintering. In-situ neutron diffraction and differential scanning calorimetry were employed 

to characterize the micro appearance and phase transformation of TiH2 powder compacts during vacuum sintering. The results 

showed that the in-situ phase transformation during vacuum sintering of the TiH2 powder compact was as the following se-

quence: δ-Ti(H)→δ-Ti(H)+α-Ti(H)→δ-Ti(H)+β-Ti(H)+α-Ti(H)→β-Ti(H)+α-Ti(H)+α-Ti→α-Ti. Moreover, a higher heating rate 

also delayed its phase transformation procedure as well as kinetics. Besides, dehydrogenation of TiH2 causes the release of H2 

gas. In this case, if the compaction pressure is larger, thus the gas pressure due to the H2 release inside the powder compact is 

higher, yielding a relatively lower densification degree for the TiH2 powder compact. 
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钛及钛合金具有密度低、比强度高、抗氧化、抗

疲劳、耐腐蚀性优良和生物相容性好等优点[1]，广泛

应用于航空航天、生物医用等高技术领域。为了有效

解决钛及钛合金难加工问题，具有近净成形特点的粉

末冶金技术引起了广大研究者和工业界的兴趣[2]。粉

末冶金技术是一种以粉末为原料，基本无需加工即能

实现制件近净成形的技术，通常包括粉末制备、成形、

烧结、后处理等工艺流程，具有短流程、低成本、节

约资源等特点[1,3]。相对于氢化脱氢（HDH）钛粉，

氢化钛（TiH2）粉末具有低成本、低氧、易成形等优

点，已成为粉末冶金钛合金中重要的基础原料[1]。在

烧结 TiH2粉末过程中，TiH2粉末会产生脱氢现象，

即发生 TiH2→TiHx+H2↑→Ti+H2↑的相变过程，同时释

放氢气（H2），该过程可以净化钛晶格，促进烧结进

程[4—5]。然而，TiH2粉末放氢也可作为“发泡剂”用以

制备高孔隙率泡沫铝[6—7]。可见，TiH2脱氢是决定粉

末烧结体致密度及最终性能的关键，而如何合理应用

和控制 TiH2 脱氢一直是困扰广大粉末冶金工作者的

难题。上述难题引出了如下疑问：TiH2脱氢如何影响

粉末烧结致密化和相变过程。当前针对 TiH2 脱氢过

程对于孔结构性能及相变过程的影响机制研究仍然

十分有限，以致于无法指导和优化烧结工艺。 

文中采用原位高能中子粉末衍射法分析 TiH2 粉

末烧结过程中的脱氢过程以及相变机理，并研究压制

压力对 TiH2粉末压坯致密化的影响规律，探明 TiH2

脱氢对于粉末烧结致密化的影响规律及相应机理。 

1  实验 

采用中位径为 24.6 µm的 TiH2粉末为原料，其氢

和氧元素的质量分数分别为 3.81%和 0.23%，其显微

形貌如图 1所示。分别采用 150 MPa和 750 MPa两

种压制压力，将 TiH2 粉末压制成形为厚度和直径分

别为 4 mm和 12 mm的压坯。 

为了研究压制压力对于粉末压坯致密化进程的

影响，文中将两种压力压制的粉末压坯置于真空烧结

炉中进行分段烧结（真空度为 3×10−3 Pa），烧结工艺

为：室温
38 min 673 K（保温 3.5 h）

30 min  

973 K（保温 30 min）
30 min 1273 K（保温 30 min）

炉冷 室温，其中，设定 673 K保温平台的目的是

让 TiH2 粉末能够充分脱氢，防止脱氢过快导致的坯

体变形等问题。 

文中采用澳大利亚核科学和技术组织（ANSTO）

的 WOMBAT 高能中子粉末衍射仪，研究 TiH2粉末

的脱氢过程及相关机理，将 150 MPa压制 TiH2粉末

压坯置于所配备的高真空烧结炉（真空度约为 5× 

10−4 Pa）中进行烧结，烧结工艺为：室温
38 min  

673 K（保温 3.5 h）
30 min 973 K（保温 30 min）

炉冷 室温。实验参数设置、相关操作以及数据分

析详见文献[8—10]。 
 

 
 

图 1  采用的 TiH2粉末原料显微形貌 
Fig.1 Micro appearance of TiH2 powders used in this study 

 
采用 Archimedes 方法测定粉末压坯及烧结坯体

的密度、致密度、孔隙率等性能；用 FEI Quanta 200F

型扫描电子显微镜（SEM）表征试样的表面形貌及孔

结构；用精度为 0.0001 g的电子天平称量试样烧结前

后的质量；用 Netzsch404 F3 型差示扫描量热仪

（DSC）测定 TiH2 粉末的相变，最终烧结温度为

1273 K，升温速率分别为 5，10，20 K/min。 

2  结果与分析 

2.1  粉末烧结相变机理 

在真空烧结过程中，TiH2（具有 fcc结构的 δ-Ti(H)

相）在逐渐脱氢的同时，还伴随着 δ-Ti(H)→α-Ti 的

相变过程。图 2 为不同升温速率下 TiH2粉末压坯的

DSC 测试曲线。由图 2 可见，加热过程中 TiH2粉末

压坯在 700~900 K 温度区间存在两个吸热峰，表明 
 

 
 

图 2  不同升温速率下 TiH2粉末压坯的 DSC结果 
Fig.2 DSC results of the TiH2 powder compacts  

at various heating rates 
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TiH2 在该温度区间发生了分段式的脱氢反应，这与

JIMÉNEZ C和 ZHANG J M等[11—13]的报道结果相一

致。另外，随着升温速率从 5 K/min增大至 10 K/min，

其吸热峰的位置并未发生明显变化，即脱氢相变温度

点并未受升温速率的改变而变化。当升温速率增至

20 K/min时，其脱氢温度上升了约 50 K，这是因为

升温越快，TiH2的脱氢反应就会随之滞后，导致其相

变温度上升。 

图 3所示为 TiH2粉末压坯的中子粉末衍射图谱，

横坐标为散射矢量（Scattering vector），计算公式为

Q=4π/λ·sin θ，δH，βH，αH，α分别代表 δ-Ti(H)，β-Ti(H)，

α-Ti(H)，α-Ti相，其中深色背底是由于中子对氢原子

具有非相关散射作用[9]，随着温度的升高，氢原子不

断脱除，背底则逐渐减弱。由图 3可见，TiH2粉末压

坯的初始相为 δ-Ti(H)相。随着温度升高至约 653 K

时，该相逐渐消失，并且开始生成 hcp结构的 α-Ti(H)

相和 bcc 结构的 β-Ti(H)相。这表明，约在 653 K 时

发生了 δ-Ti(H)→α-Ti(H)+β-Ti(H)的相变共析反应，这

与 DSC结果中的第一个反应峰温度点相吻合。其中，

β-Ti(H)相是一种不稳定相，该相在降温过程中会发生

β-Ti(H)→δ-Ti(H)+α-Ti 的共析反应。通常地，常温状

态下采用 X射线粉末衍射（XRD）难以表征出 β-Ti(H)

相的原因。随后，当温度升至 973 K 时，α-Ti(H)和

β-Ti(H)相均消失，最终生成了 α-Ti 相，此时，图谱

中的背底已基本消失[9]。最后，在炉冷过程中，α-Ti

相始终没有变化。 
 

 
 

图 3  TiH2粉末压坯的中子粉末衍射图谱 
Fig.3 Neutron diffraction patterns of TiH2 powder compact 

 
TiH2的脱氢相变机理研究已有大量报道

[7,11,13—14]。

值得指出的是，文献中均采用了氩气气氛烧结，这会

导致粉末的氧化，从而会影响 TiH2 相变过程和动力

学。文中采用高真空状态下的原位中子粉末衍射方

法，实时表征 TiH2 烧结过程中的相演变过程，能够

很好地解决粉末氧化的问题，故而得到的结果更具说

服力。根据 Ti-H二元相图[15]得知，δ-Ti(H)，β-Ti(H)，

α-Ti(H)相中分别含有约 50%~66.7%，0~50%，0~8.5%

（原子数分数）的氢含量。文中初始态是 δ-Ti(H)相，

温度的升高伴随着氢原子的脱除，导致粉末的含氢量

逐渐下降，所以，δ-Ti(H)相逐渐转变成了 β-Ti(H)，

α-Ti(H)相，直至最终演变成 α-Ti 相。综上所述，文

中 TiH2 粉末压坯在真空下的相变规律如下：δ-Ti 
(H)→δ-Ti(H)+α-Ti(H)→δ-Ti(H)+β-Ti(H)+α-Ti(H)→β-
Ti(H)+α-Ti(H)+α-Ti→α-Ti。当然，TiH2的脱氢和相变

过程及动力学与烧结气氛、升温速率及粉末杂质都有

一定关系[11,13—14]。 

2.2  压制压力对烧结致密化的影响 

图 4所示为 150 MPa和 750 MPa压制 TiH2压坯

在烧结前后的显微形貌。由图 4a 和 4c 可知，TiH2

生坯中存在不规则孔隙，其直径为 10~50 μm；随着

压制压力的升高，孔径明显变小，且孔隙率从（31.6± 

0.1）%增加至（24.4±0.2）%（见表 1）。烧结过程中， 

TiH2的脱氢会导致坯体本身的质量下降，而且会伴随

粉末颗粒收缩和烧结致密化的现象 [9]，因此，经过

1273 K烧结后，如表 1 所示，150 MPa和 750 MPa压

制压坯的孔隙率分别为（21.4±1.2）%和（19.5±0.2）%，

说明两种压力压制的坯体都得到了不同程度的烧结

致密化，但两者孔隙率的差别变小了。另外，通过

对比图 4b和 4d可见，150 MPa和 750 MPa烧结坯

体的孔径没有明显差别。这表明，虽然压制压力导

致生坯孔隙率存在较大差别，但经过烧结后，两者

的孔隙率较接近，即致密度相差不大（见表 1）。这

主要因为，TiH2 坯体在脱氢过程中，氢原子大量从

钛晶格中扩散出来，并生成氢气后从粉末颗粒表面

释放；随后，氢气从坯体孔道中逐渐向外逃逸。此

时，如果坯体中的孔道越狭窄，氢气则越难从坯体

中释放出来，由于不能及时逃逸而使孔道内的气压

增加，从而排斥周边的粉末颗粒，进而导致坯体的

最终致密化程度相对下降。换言之，对于 TiH2粉末

坯体而言，烧结过程中由于氢气释放的原因，在一

定条件下，坯体的压制压力与其最终烧结致密度并

非成正比关系。这与烧结工艺也有一定关系，如果

气体无法得到及时释放，容易造成坯体开裂等问题。

当然，一般情况下，烧结温度越高，坯体致密化程

度也就越明显。 
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图 4  不同压力压制 TiH2坯体的 SEM显微组织 
Fig.4 SEM micro-images of TiH2 compacts compressed at different pressures 

 
表 1  TiH2 压坯烧结前后的孔结构性能与致密化程度。 

Tab.1 Pore structures and densification degrees  
of the raw and sintered TiH2 compacts 

样品 
压制压

力/MPa 
密度/ 

(g·cm−3) 
孔隙率/% 

烧结致 

密度 

150 2.67±0.01 31.6±0.1  
生坯 

750 2.95±0.02 24.4±0.2  

150 3.54±0.05 21.4±1.2 0.79±0.011273 K
烧结坯 750 3.71±0.01 19.5±0.2 0.82±0.01

3  结论 

1）原位中子粉末衍射的结果表明，在真空烧结

条件下，TiH2 粉末压坯的脱氢相变反应过程为：
δ-Ti(H)→δ-Ti(H)+α-Ti(H)→δ-Ti(H)+β-Ti(H)+α-Ti(H)
→β-Ti(H)+α-Ti(H)+α-Ti→α-Ti。此外，TiH2的相变过

程及动力学等还受加热速率等工艺参数影响。 

2）在烧结 TiH2粉末压坯过程中，由于 TiH2脱氢

并释放氢气的原因，在压坯的压制压力较大的情况

下，坯体内部孔隙少且孔道窄，导致氢气难以及时逃

逸，使粉末颗粒间产生较大气压，从而致使坯体的烧

结致密化程度较低。 
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